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RESUMEN

El café es un producto ampliamente consumido en Colombia y en todo el mundo, pero su proceso
de produccion genera alrededor de 784,000 toneladas de residuos de café. Por lo tanto, para abordar
este problema, se utiliza la céscara de café para producir carbon activado a partir de la pulpa de
café, que se compone de lignina, hemicelulosa y celulosa. Asi mismo, el carb6n activado juega un
papel clave en la eliminacion de metales pesados y en la solucion de los efluentes contaminados,

especialmente en la industria textil.

El estudio se Ilevo a cabo en un cultivo de café en el municipio de Ortega, Tolima, realizando un
analisis fisicoquimico de la pulpa de café, observando valores de pH basicos, posiblemente debido
a la alta concentracion de calcio. La elaboracién del carbon activado implico un disefio factorial
para la activacion quimica, variando la concentracion de acido fosférico y el tiempo de
impregnacion. A pesar de que el carbon activado resultante no cumplioé en su totalidad con los
estandares fisicoquimicos a comparacion de los carbones comerciales, se determind que, si tiene
capacidad adsorcion como se muestra en la evaluacién de remocion con el colorante azoico ROJO
CONGO, utilizado en la industria textil, indicando un buen rendimiento en la disminucion de la

concentracion en ppm del colorante, lo cual es crucial en aplicaciones para la purificacion del agua.

Los resultados detallados proporcionan una comprension exhaustiva de las propiedades de la pulpa
de café, la elaboracion del carbén activado y su capacidad para eliminar contaminantes,
estableciendo asi una base para posibles aplicaciones industriales y mejoras en el proceso.

Palabras clave: Colorantes azoico, capacidad de absorcion, isotermas de adsorcion, porcentaje

de remocion, residuos agroindustriales, sostenibilidad, café, carbén activado, azul de metileno.
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INTRODUCCION

Se pretende evaluar la capacidad de remocion de colorantes azoicos por medio de un carbon
activado obtenido a partir de pulpa de café. correspondiente al epicarpio del fruto del cafeto. La
pulpa del café es el primer producto que se obtiene en el procesamiento del grano de café. este
representa alrededor del 29% del peso del fruto. Tiene un alto contenido de materia organica como
taninos. sustancias pépticas totales. azlcares reductores. azucares no reductores. cafeina. acido
clorogénico y acido cafeico total. Considerando la cantidad de compuestos organicos que genera
la pulpa de café y teniendo en cuenta que, por cada millén de sacos de 60 kg de café almendra que
Colombia exporta, se generan 162.900 toneladas de pulpa fresca, que representaria una cantidad
equivalente de heces y orina generadas en una poblacion de 868.736 al afio. Convirtiéndola en una
biomasa residual con alto impacto ambiental pero que ha mostrado un alto interés como materia
prima en la produccién de carbon activo que puede actuar como un sistema en la remocion de

contaminantes organicos en aguas residuales.

Los colorantes azoicos son compuestos organicos sintéticos dificiles de degradar; sin embargo.
son el grupo mas grande en niveles de volumen de produccion representando un 60 a 70% de los
tintes organicos producidos en el mundo. esto debido a su popularidad ya que poseen una sintesis
simple y eficaz en comparacion con los tintes naturales. Debido a que estos colorantes presentan
alta toxicidad para los organismos acuéticos y la salud humana. De acuerdo con esto existe una
gran variedad de métodos de eliminacion de estos colorantes siendo uno de las principales

metodologias la adsorcion.

De acuerdo con lo anterior el proyecto de investigacion quiere impactar al sexto Objetivo de
Desarrollo Sostenible “Agua limpia y saneamiento” que busca “Garantizar la disponibilidad de
agua y su gestion sostenible y el saneamiento para todos” a partir de la caracterizacion
fisicoquimica de la pulpa de café de la cual se obtendré un carbon activo. Después de obtener el
carbono se evalla la capacidad adsorbente de colorantes de caracter azoico por parte de este y se

compara su eficiencia frente a otros carbonos comerciales.
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OBJETIVOS

Objetivo general

Evaluar la capacidad de remocion de colorante azoico del carbon activado obtenido a partir de

pulpa de café.
Objetivos Especificos

e Caracterizar la materia prima (pulpa de café) mediante anélisis fisicos y quimicos.

e Evaluar la influencia de diferentes variables de operacion sobre las propiedades del carbon
activado obtenido a partir de pulpa de cafe.

e Comparar la eficiencia de remocion de colorantes azoicos utilizando carbon activado obtenido

de pulpa de café con otros adsorbentes comerciales.

12



1 GENERALIDADES

La adsorcion es el proceso por el cual una sustancia adsorbible. que estan presentes en el mayor
de los casos en fase fluida estd en contacto con otra igual o superior grado de condensacion. el cual
se denomina adsorbente. que se encuentran generalmente en fase solida [1]. En la historia, los
primeros adsorbentes utilizados por el hombre fue el carbon vegetal, material empleado por los
egipcios y sumerios como reductor de menas metalicas [2]. Luego, fue usado por Hipocrates y
Plinio aplicando el carbdn vegetal para tratar una amplia variedad de afecciones, incluyendo
epilepsia. clorosis y antrax [3], al mismo tiempo que los fenicios utilizaban filtros de carbén
vegetal para descontaminar el agua que iba destinada al consumo humano [1]. Mucho después,
durante la Primera Guerra Mundial. el profesor Zelinsky de la universidad de Moscu propuso como
medio de proteccion contra los gases utilizados en la guerra, mascaras equipadas con filtros
rellenos de carbones activados, cuyo uso data hasta el dia de hoy como proteccion del tracto

respiratorio en atmosferas contaminadas con gases toxicos [4].

En el transcurso del tiempo y el desarrollo de la industria textil se ha posicionado como la segunda
mas contaminante, pues su produccién equivale al 20% de las aguas residuales del mundo [5], el
cual contiene colorantes en su mayoria azoicos que en su estructura se encuentra la presencia de
uno o mas enlaces azo (-N=N-) en asociacion con uno o mas anillos aromaticos y que ademas
pueden llevar distintos grupos funcionales como grupos nitro, carboxilos y grupos sulfénicos [6],
lo que lo hace resistente a la degradacion. Por lo tanto, los tratamientos aplicados para estos
efluentes no han sido muy favorables ya que se remueve sélo el 50% de la concentracién, dando
como resultado, el desecho de cientos de toneladas de colorantes que se dirigen a cuerpos acuaticos
[7]. Cobrando interés en el uso de adsorbentes como el carbon activado debido a la nula

regeneracion de moléculas secundarias|[8].

La biomasa lignocelulésica esta constituida por la lignina. la hemicelulosa y la celulosa, que estan
conformadas por polimeros heterogéneos, ya que la hemicelulosa posee unidades de pentosas
(xilosas, arabinosa) y hexosas (manosa, Glucosa, galactosa) [9], que cumplen un papel
fundamental en la remocion de metales pesados, pues contienen fenoles, acidos carboxilicos y
otros grupos funcionales que facilitan su afinidad con lo iones metalicos [10]. A continuacion, la

lignina presenta gran capacidad de adsorcion debido, por una parte, a los fenoles y otros grupos
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funcionales presentes en su superficie ayudando a aumentar el caracter acido de la lignina en
solucion acuosa; por otro lado, se debe a las fuerzas de atraccion electrostatica entre la superficie
de la lignina 'y el ion metélico [11], puesto que los iones son adsorbidos debido al tamafio del radio
del ion que. entre mas grande. mayor sera la fuerza con la que seré atraido [12]. Por ultimo, la
celulosa contiene una estructura lineal y fibrosa en donde se establecen puentes de hidrégeno entre
los grupos hidroxilo de diferentes cadenas de glucosa efectuando resistencia e insolubilidad en el
agua produciendo fibras compactas que otorga una alta capacidad de sorcién, sobre todo en
cationes divalentes [13].

En la actualidad existe una gran cantidad de excedentes organicos, provenientes del sector agro,
que se caracterizan por presentar compuestos como lignina, hemicelulosa y celulosa, anteriormente
mencionados, estos residuos bioadsorbentes de metales pesados tienen como ventaja que muchas
veces no tienen costo y estan a facil disposicién como, por ejemplo, las cascaras u otros excedentes
de fruta como la manzana, platano, naranja, tallos de uva, aserrin, cascarilla de arroz y nuez entre
otros [12]. Otro de los bioadsorbentes del sector agro es la borra de café el cual contiene de celulosa
(40%-49%). hemicelulosa (25%-32%) y lignina (33%-35%), lo que lo hace gran potencial para
elaboracion de carbon activado a partir de este material lignocelulésico perfilandose como una

alternativa a los tratamientos bioldgicos y quimicos tradicionales [14].

Para investigar las propiedades de la cascara de café, se llevo a cabo una exhaustiva revision de la
literatura Tabla 1, evaluando diversos articulos que abordaban el estudio de distintos tipos de café
Arébica. El objetivo principal era analizar los resultados obtenidos por diferentes autores en
relacion con la cascara de café y utilizar esta informacidn para realizar una comparacion detallada

con los resultados obtenidos durante el proceso de preparacion del carbén activado.
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Tabla 1.

Protocolos de Borra de café Arabica

Humedad

Fibra

pH base seca Cruda Proteina Ceniza Grasa Taninos Cafeina | Referencia
% % % % % % %

421 12,5 36,07 10,63 9,58 5,78 i 2262 [15]
4,68 17,21 13,79 408 |139-361| 157 i i [16]
2.70-3,50 127éf3390' 2(?1’%)0_ 750-1500| 830 i 1,80-860 | 1,30-150 |  [17]
i 16,99 21,00 10,00 8,70 i 1,80-860 | 1,30 [18]
i 11,48 16,23 11,48 i i i 19,24 [19]
450 16,93 15,10 i 8,12 i 370 0,75 [20]
i i 39,50 11,50 i 260 |300-500| 150 [21]
287-300| 13,00 i 1,40 3.20 i i i [22]
5,36 40 36,99 10,23 10,72 17 i i 23]
: 17,68 i 1102’?(?0' 8,90 i 8,60 1,30 [24]

Nota. Resumen de la revision bibliogréfica con respecto a los analisis fisicoquimicos.
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1.1 Cafeto y su fruto

Desde un punto de vista boténico, el café pertenece. de forma ascendente al género Coffea, dentro
de la familia de las Rubiaceas. Una familia botanica con unos 500 géneros y mas de 6.000 especies.
Los cafetos presentan formas, tamafios y caracteristicas muy diferentes[25], tanto asi que hay
algunos que miden apenas un metro, y otros que pueden llegar a alcanzar a medir en libertad hasta
15 metros. Sin embargo, y con el fin de facilitar la recoleccidn, en las plantaciones se podan entre

los dos y los cuatro metros de altura[26].

El fruto del cafeto tiene la apariencia de una cereza pequefia, cuando nace es de color verde y
durante los ocho u once meses siguientes, segun la especie y la zona de cultivo y maduracién, pasa

por las distintas tonalidades que van del amarillo al rojo [16].

En el interior de cada cereza o drupa, hay dos semillas con las caras planas enfrentadas y una
hendidura central. Cada grano esta envuelto por una fina pelicula que recibe el nombre de piel de
plata. Ambos granos, a su vez, estan cubiertos por el pergamino y mucilago, separado de la piel

por la pulpa como se visualiza en la ilustracion 1 a continuacion.

Figura 1.
Fruto de café

Endosperma

Tegumento

Endocarpio

Mesocarpio

Epicarpio

Nota. Partes que conforman el fruto de café. Tomado de: S.
Rohaya, S. H. Anwar, A. B. Amhar, A. Sutriana, and M. Muzaifa,
“Antioxidant activity and physicochemical composition of coffee
pulp obtained from three coffee varieties in Aceh, Indonesia,” in
IOP Conference Series: Earth and Environmental Science,
Institute  of  Physics,  2023. doi: 10.1088/1755-

1315/1182/1/012063.
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e Endospermo: Es el grano de café como tal, parte del fruto que una vez tostada y molida. se

utiliza para la produccion de la bebida del café [16].

e Tegumento: También Ilamado piel plateada, es una cubierta o pelicula muy delgada y de color
plateado [16].

e Endocarpio: Es una cubierta dura que se denomina pergamino o cascara, una vez que se ha

secado la semilla se separa del grano de café [16].

e Mesocarpio: Es una sustancia gelatinosa y azucarada que recibe el nombre de baba o
mucilago, la cual queda una vez el café es descerezado y se le retira por medio del proceso de

fermentacion [16].

e Epicarpio: Es la cubierta o piel exterior del fruto, conocida como pulpa del café, puede ser de

color rojo o amarillo [16].

1.2 Colorantes

Un colorante es generalmente un compuesto organico, que tiene la capacidad de tefiir o pintar un
material, ya sea fibras textiles, cuero, papel, plastico o alimentos, estos colorantes se utilizan a
menudo en la industria para afiadir color y mejorar la apariencia de diferentes materiales y
productos por lo que existen diferentes tipos de colorantes, y su uso puede estar regulado por las

autoridades sanitarias en algunos paises [27].

1.2.1 Clasificacion de Colorantes

La clasificacion quimica de los colorantes puede ser amplia y variada, pero en términos generales,
se puede clasificar en dos grandes grupos: colorantes organicos e inorganicos. Los colorantes
organicos son compuestos que contienen carbono y se dividen en diferentes clases, como los
colorantes azo, los colorantes antracénicos, los colorantes antraquinonicos, entre otros. Los
colorantes inorgénicos, por su parte, no contienen carbono en su composicion y se pueden dividir
en diferentes clases, como los colorantes cromaticos, los colorantes de tierras y los colorantes
metalicos. Ademas. segun su modo de aplicacién, los colorantes también se pueden clasificar en
colorantes directos o dispersos 3, acidos o alcalinos. Es importante destacar que la clasificacion de
los colorantes puede variar segun el criterio utilizado [16].

17



1.2.2 Colorantes Azo

Estos compuestos se caracterizan por el grupo funcional (-N=N-) que une dos radicales alquilo o
arilos simétricos y/o asimétricos. idénticos o no azoicos. En general. la estructura quimica de un
colorante azo esta representada por un esqueleto. los grupos auxocromos. los grupos cromaéforos
y los grupos solubles. El color de los colorantes azo esta determinado por los enlaces azo y sus

cromoforos y auxocromos asociados [16].

1.3 Uso de colorantes Azoicos

La industria textil los usa, fundamentalmente como tintes para tejidos tanto de tipo natural como
artificial y otros materiales como cuero para la industria del calzado y complementos de moda.
Las arilaminas, como también se les llama, son de las sustancias colorantes mas utilizadas en la
industria de la moda, tanto que alcanza al 70% de los tintes utilizados en esta industria. Pero lo
todo queda en el sector de la moda, sino que los colorantes azoicos también se utilizan en otros

sectores como son alimentos, cosméticos e industria farmacéutica, pinturas [28].

1.4 Ubicacion

La recoleccién de la pulpa de café ardbica para la caracterizacion y obtencion del carb6n activado
fue en el departamento del Tolima exactamente en la vereda Mesones a 2 horas del municipio
Ortega con las coordenadas 3.9916268.-75.3419734 en la ilustracion 2. Este lugar se encuentra de
1000 a 2000 m.s.n.m. una temperatura promedio de 20°C a 24°C y una clasificacién climética de
templado semi himedo. EI café recolectado cumple con las condiciones climéticas de este lugar

puesto la franja 6ptima del cultivo para café arabica se encuentra entre 18°C a 22°C.

18



Figura 2.

Ubicacion Vereda Mesones

Nota. Ubicacion donde se recolecto la pulpa de café. Tomado de:

Google maps.

19



2 METODOLOGIA

2.1 Caracterizacion de materia prima

2.1.1 Determinacion de pH

El pH es una medida de concentracién de protones o iones de hidrdgeno. es decir. de la acidez o
basicidad en un medio. Para la determinacién de pH, se hizo uso de la norma NTC 440 actualizada
[29], como se muestra en la figura 3, implementando un potenciémetro marca HANNA
previamente calibrado con solucion Buffer para no provocar errores de medicion. tomando una
relacion 1:1, de pulpa de café triturado en tres molinos (corona, perter, mortero), mezclado con
agua destilada; elaborando el estudio por triplicado para cada caso.

Figura 3.

Determinacion de pH

@mpa@

Solucion tampon o
estandar 4-7-10 »{ Calibrar pHmetro

Pulpa 105 g

_/_\
P

Pulpa psar por

Macerar / Trituracion tamiz 8 ASTM

h 4

Lectura del ph del
sobrenandante

Potenciometro
1 min

Agua destilada 100 )
it 2 Mezclado Relacion dg
mezclado 1:1

Nota. Protocolo de la determinacion de ph siguiendo la
norma NTC 440
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2.1.2 Determinacion de humedad

El porcentaje de humedad hace referencia a la cantidad de agua contenida en una muestra organica
para la determinacion de humedad se realizard segun el protocolo NTC 2558 (Café Tostado Y
Molido. Determinacion Del Contenido De Humedad. Método Por Determinacion De La Pérdida
En Masa A 103 °C método de rutina) [30]. Al finalizar el ensayo se registran los valores que seran
reemplazados en la ecuacion (1) para definir los porcentajes de humedad obtenidos durante el

ensayo.

Figura 4.

Determinacion de humedad

Preparacion de Determinacion de
Capsula Humedad MP

Pesar Capsula @—b Pesar Capsula (P1)

l - ¥
Lievar capsula al 103°C-1h Pesar muestra 59
Horno (P2)

l — A4 .
Llevar capsula al I 10 min Llevar capsula al 103°C-2h
Mo Desecador \l pesar Horno < +-0.1h

¥ .
Llevar capsula al 10 min
Desecador pesar (P3)

Calculo Humedad

El peso es igual &
peso anterior?

Si

¥

Capsula lista

>

Nota. Protocolo de la determinacion de humedad siguiendo la norma
NTC 2558
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M ™ 1009

En donde

m: es la masa en gramos de la capsula y la tapa

m;: es la masa en gramos de la capsula la muestra y la tapa antes del secado

m,: es la masa en gramos de la capsula la muestra y la tapa después del secado (7h)
ms: es la masa en gramos de la capsula la muestra y la tapa después del secado (1h)

2.1.3 Determinacion de Ceniza

Para la determinacion de cenizas, se utilizé la norma técnica ASTM internacional E1755 — 01[31],
expresado como el porcentaje en masa del residuo que queda después de la oxidacion seca. Para
su determinacion se elabor6 en primer lugar el figura 5, utilizando una mufla marca Terrigeno para
el desarrollo de este analisis mostrando y de igual forma haciendo uso de la ecuacién 2 para la

determinacion de porcentaje de cenizas presentado en la muestra.

(mceniza - mcrisol)
o X 100
Ocenizas (mod - mcrisol) (2)

Donde:

Y%ceniza: POrcentaje en masa de cenizas, basado en la masa de la muestra secada en horno a 575 °C.
Meceniza: Masa de cenizay crisol.

Merisol: Masa de crisol tarado.

Mod: Masa inicial de muestra seca a 105°C y crisol.
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Figura 5.

Determinacion de Ceniza

Ceniza
Carbodn Activado

i

Crisol l—» Secar {eswc 1h

I

Carbon
Activado 1g » Secar 650°C 3h
Desecador

|

Registrar y calcular
Ceniza

Nota. Protocolo de la determinacion de ceniza siguiendo
norma técnica ASTM internacional E1755 — 01

2.1.4 Determinacion de Granulometria

Los anélisis granulométricos se realizan mediante ensayos de laboratorio empleando tamices de
diferente numeracion, lo que permite estudiar y conocer el tamafio de particula y sedimentos
presentes en una muestra, siguiendo la NTC 2326 [32], visualizando su procedimiento en la figura
6. Asi mismo, ocupando un molino marca Corona para triturar la materia prima que sera empleada
para esta determinacion y un horno para eliminar la humedad de la materia prima en su totalidad,

obteniendo los resultados observados en la tabla 2, a continuacion.
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Tabla 2.

Secado de materia prima

Masa Inicial (g) Masa final (g) Humedad (%)
236,9758 120,3676
246,8975 119,7893 12,7400
246,1267 126,8431

Nota. Secado de la materia prima para la evaluacién granulométrica

Figura 6.

Determinacion de Granulometria

Granulometria
Materia Prima

Materia F_
Prima  ——» — 7 horas
— -
100 g LJ
Materia Prima|——»| Pesar
v
Tamiz
superior
¥ [
|
Agitar |— 5 min
¥
Registrar tamafio
de particula

Nota. Protocolo de la determinacién de humedad
siguiendo norma NTC 2636
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2.2 ELABORACION DE CARBON ACTIVADO

Para la elaboracion del carbon activado, se utiliza acido fosférico (HsPO4) para una activacion
quimica, realizando asi mismo, un disefio factorial como se puede visualizar en la tabla 3.
Empleando un Shaker marca Tecnal de 12 espacios, el cual es ideal para el desarrollo, ya que se

desarrollaran un total de 12 ensayos.

Tabla 3.
Disefio Experimental

# Ensayos HsPO4 % (V/IV) t (h)
1 20% 16
2 20% 16
3 20% 20
4 20% 20
5 20% 24
6 20% 24
7 40% 16
8 40% 16
9 40% 20
10 40% 20
11 40% 24
12 40% 24

Nota. Disefio factorial para la elaboracion del carbén activado
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Figura 7.
Elaboracion de CA

Elaboracién CA
20 g de Pulpa - p
Lﬁ\}—n Carbonizar muestra %Cg djg?z‘énm(‘dzgﬂr:)pm

|

Enfriar y pulverizar {Desecadnr - Mortero

Bolsa hermética y bajo
Almacenar Si se condiciones de
reguiere refrigeracion
"T
Y l

150 ml Acido —
Fosforico - J Esperar de 16h,
20% 0 40% Impregnacion  e— =500
/—\ |
&
Agua caliente (70-
80°C) e < < Ajustar pH 65-7
Sin NaOH \
—
Tratamiento termico 1—4 110°C - 1h
l |
pulverizar

Almacenar

Nota. Protocolo para la elaboracion de carbon

activado (disefio experimental)

2.2.1 Determinacion del pH del carbon activado

La técnica se basa en la medida de la diferencia del potencial originada por la disolucién en agua
destilada de sustancias presentes en el carbdn activado y permite conocer el pH del cualquier
carbén activado, en polvo o granular, utilizando para su determinacion la norma NTC 4467 [33],
encontrando su procedimiento en la figura 8, utilizando un potenciémetro marca HANNA para la

estimacion del pH y del papel filtro marca Whatman.
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Figura 8.

Determinacion de pH en Carbon Activado

T -
l;‘ljetennina{:i-:':n de
|pH Carban Activada)

(CA)

Solucidn tampon o Calibr
estandar 4-7-10 » shorar
. patencidmetns
— ___.-""_ Tl
100 mLHZ0 |
desionizada
222 g CA * Mezclar
e __.-""f'_ T l
Agitar

Herar = 2 min

Filtrar por -
gravedad '_'l apel filtro

Enfriar
solucion

4 .

I

Lectura de pH del _J Potencidmetno
sobrenadsnie | 1 min

L=

Nota. Protocolo de la determinacién de pH siguiendo norma
NTC 4467.

2.2.2 Determinacion de Humedad de Carbon activado
La determinacion de humedad se realizara segun la figura 9 siguiendo la norma NTC 4467 [33],
tarando en primer lugar la capsulas que seran utilizadas durante el ensayo, calculando por Gltimo

el porcentaje de humedad que tiene cada carb6n empleando la ecuacion 3 a continuacion.

Perdida de peso
%Humedad = x 100% ©)
Peso de la muestra
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Figura 9.

Determinacion de Humedad CA

Preparacion de
Capsula

Pesar Capsula

h 4

Llevar capsula al
Horno

) 4

Llevar capsula al

peso anterior?

Si

v

Capsula lista

l
®

—{03=C-1h
J 10 min

Determinacion de
Humedad CA

Pesar Capsula (P1)

¥

Carbon
Activado

Pesar muestra 2g
(F2)

h 4

Llevar capsula al

h 4

Calculo Humedad

J 110 °C-2h +/-

No Desecador L pesar Horno L_ 0.1h
l ¥
Llevar capsula al 10 min
Desecador pesar (P3)
L El peso es igual & L

Nota. Protocolo de la determinacion de humedad en carbon activado siguiendo
norma NTC 4467.

2.2.3 Determinacion de la Densidad Aparente
La densidad aparente de un carbdn activado es el peso es g/cm3 del carbon activado en el aire.
Para la determinacién de la densidad aparente del carbon activado se hara segun la figura 10

estipulado por lanorma NTC 4467 [33], calculando la densidad aparente en gramos por centimetro

cubico (g/cm®) en base seca como se puede visualizar en la ecuacion 4.

(peso de la muestra en g)x(100 — %Humedad)

Densidad aparente =

(4)

volumen de la muestra en g/cm3)x100
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Figura 10.

Determinacion de Densidad Aparente CA

Determinacion de
Densidad Aparente
CA

Pesar

v

Carbon
Activado 10g

TRASHFERIR

Probeta graduada de Almohadilla de
50ml a 100ml caucho / Tapon

=
e

5 min y luego por

Apisonar muestra periodos de 2 min

l

Observar Volumen

Nota. Protocolo de la determinacion densidad aparente
en CA segn norma NTC 4467

2.2.4 Determinacion de Ceniza
Para la determinacion de ceniza del carbon activado se utilizara la figura 11 realizada mediante la

NTC 4467 [33], una mufla marca Terrogeno y la ecuacion 5 para la determinacién del porcentaje

de ceniza que presenta el carbon activado.

x100 (5)

En donde
Ac: Cantidad de ceniza expresada en porcentaje.
G: Masa de crisol, en g.

B: Masa del crisol con la muestra seca en g.
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F: Masa del crisol con la ceniza, en g.

Figura 11.
Determinacion de ceniza CA

Ceniza
Carbon Activado

Crisol

650°C 1h

A
&
8

T L

Carbon Activado 1g

Secar 650°C 3h

Desecador

|

n Registrar y calcular
Ceniza

Nota. Protocolo de la determinacién ceniza aparente en CA
segun norma NTC 4467

2.2.5 Determinacion del Numero de Yodo
Este procedimiento se elaboré siguiendo la figura 10 estipulado en la NTC 4467 [33] para su
desarrollo, elaborando varias soluciones para la solucion de este procedimiento e identificar las

condiciones y calidad que presenta el carbdn activado elaborado.
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Figura 12.

Determinacion nimero de Yodo

0,65 g CA seco
100 mL HCI 5%

Triturar

—

¥
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Hastx caloracdn
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L —

—

_{H.::L': decoloracion
complieia

Registrar volumen
Nay5703 gestada

Nota. Protocolo de la determinacién nimero de Yodos en CA
segun norma NTC 4467
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2.2.6 Determinacion de Azul de Metileno
Para esta determinacion se utilizo NTC 4467 [33] realizando en la figura 13 para la realizacion,
utilizando equipos como espectrofotometro marca Genesis 3.0 carbon activado comercial marca

Merk y un Shaker marca Tecnal de 12 espacios, balanza analitica.

Figura 13.

Determinacién de azul de metileno

Determinacion de
Azul de Metileno

Determinacion

s

— CA granulado hasta )
1200mg Azul de i g 01 »| Pulverizar y secar
M?g'{%";m;%* Hemite 4_<| Balon Volumetrico L imm
l r v
I
Reposo Horas o Noche 01g CA .
| 19 Agitacion hasta

-~

25ml Sin azul de metileno LR L
@ i
5ml Sin azul de metileno - —— hq;sla
decoloracion

smi acmo acético al —
0,25% viv + |
1000ml H;O Disolver Balon Volumetrico
|\.
l p—
Leer Absorbancia a I| ansorbancia depe
620nm ‘_ﬁl 0,840 +I- 0,01

¢k absorbancide
{iayor/menor a 0,840
+-0,01?

MAYCR
MENOR

Descartar solucién

Diluir Registrar volumen

Nota. Protocolo de la determinacion de azul de metileno en CA segin norma NTC
4467

2.3 EVALUACION DE LA REMOCION
Se hace uso del colorante ROJO CONGO (RC) para la elaboracion del agua sintética como se
puede visualizar en la figura 14, utilizando materiales como balanza analitica, espectrofotometro

marca Genesis 3.0, un Shaker marca Tecnal de 12 espacios.
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Figura 14.

Preparacion de soluciones RC
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3 ANALISIS DE RESULTADOS

3.1 CARACTERIZACION DE MATERIA PRIMA
3.1.1 Determinacion de pH

Segun los estudios bibliograficos evidenciados en la tabla 1, la pulpa de café debe tener un pH
dentro de un rango de 3 a 5,36, sin embargo, la materia prima utilizada para el estudio esta por
fuera de los rangos como se puede observar en la tabla 4, tomando en cuenta los diferentes molinos

empleados para este estudio.

Tabla 4.

pH de borra de café

pH
Tipo de
Molino Corona Perten Mortero
Muestra
1 8,70 8,87 8,24
2 8,79 9,25 8,85
3 8,89 8,91 8,77

Nota. Resultado de pH con diferentes molinos

Segln la figura 15, se encuentra que los valores de las medianas para todos los ensayos son
diferentes; de igual forma, aungque no se encuentra mucha variabilidad en los pH de los diferentes
tipos de molinos, a comparacion con el estudio bibliografico hay una distancia significativa entre
los rangos estudiados. Esta variacidn de datos para los ensayos elaborados en el analisis del pH de
pulpa de café pudo ser consecuencia de los fertilizantes utilizados en la zona, produciendo cambios
en algunas propiedades fisicas y quimicas [34], también por la alta concentracion de calcio, que es
el nutriente de caracter basico méas abundante en las plantas después del potasio, o0 una posible
fermentacién metanogénica, un tipo de descomposicion anaerdbica de la materia organica donde
el pH puede llegar hasta valores de 10 [35], lo cual podria afectar seriamente la calidad del
producto.
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Figura 15.
Diagrama caja y bigotes para pH de Mp

DIAGRAMA DE pH DE PULPA DE CAFE

Biblio : ]
Mortero —
Perten 'D_'
Corona I-[|-I
2,500 3,500 4,500 5,500 6,500 7,500 8,500 9,500

Nota. Diagrama caja y bigotes para representar los resultados de pH de la materia

prima.

3.1.2 Determinacion de Humedad

La determinacion de agua en un material o sustancia es considerada como el contenido de
humedad, su anélisis es de suma importancia para evaluar la calidad del material, ya que influye
en la capacidad de procesamiento, al periodo de conservacién, a la usabilidad y a la calidad del
producto [36]. Durante la ejecucion del disefio metodoldgico, se acondicionaron en primer lugar
las capsulas sometiéndolas a una temperatura de 103°C por periodos de 1 hora hasta obtener un
peso constante, donde al paso de 5 ensayos las capsulas ya se encuentran en condiciones adecuadas
para la realizacion de la practica, seleccionando una parte o porcién representativa de lo que se
desea investigar pesando aproximadamente 5g de muestra en cada capsula acondicionada. Los
ejemplares destinados al desarrollo de este andlisis se someten a periodos de calentamiento en
horno a 103 °C, por un lapso de 1 hora, retirdndose e introduciéndose al desecador para que se
enfrie a temperatura ambiente y monitorear su peso, esto con el fin de llegar a un peso constante,
que tiene lugar a la 7™ hora, proporcionando los datos utilizados para calcular el porcentaje de
humedad reemplazando los valores obtenidos en la ecuacion 1, reflejando los resultados de
humedad en la tabla 5, y asi mismo, realizando un diagrama de caja y bigotes, para describir los
valores que toma una variable determinada y evidenciar su distribucion de forma visual como se

muestra en la gréafica 2, tomando los datos de humedad obtenidos en la evaluacion de la materia
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prima con respecto a la humedad obtenida en los diferentes estudios revelados en la fuente

bibliografica encontrados en la tabla 1.

Tabla 5.
Determinacion de humedad de la pulpa de café

# Ensayos humedad
(%)

1 11,8696
2 12,1813
3 11,9145
4 13,2009
Promedio 12,2916
D. Estandar 0,6216
cv 0,0506

Nota. Humedad obtenida de la materia prima

Segun la figura 16, se reporta que las medianas son similares para ambos estudios, sin embargo,
se denota una mayor dispersion en los datos bibliogréaficos que en el ensayo estudiado. Asi mismo,
se comprende que para ambos casos la parte derecha de la caja es mayor que de la izquierda, lo
que quiere decir que los valores de humedad comprendidos entre el 50% y 75% de las muestras
estan mas dispersas que el 25% y el 50%. Por otro lado, es posible observar que, para ambos casos,
el bigote de la derecha es mas largo que el de la izquierda, comprendiendo que, el 25% de los
valores bajos de humedad obtenidos estan mas concentrados que el 25% de los valores altos. Estas
variaciones en los datos de humedad en los protocolos bibliograficos de la pulpa de café, pueden
verse afectados por el proceso de separacion utilizado para el estudio, puesto que la temperatura
del secador u horno, la humedad del ambiente y el tiempo de secado, afectan el contenido de agua
[37]. Por ende, la menor variacién de los resultados en el contenido de agua presente en el ensayo
de laboratorio verificando que el promedio de porcentaje de humedad esta dentro de los rangos
reportado en la literatura estudiada en la tabla 1, demostrando que la humedad se retird
debidamente de la MP facilitando su disposicion.
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Figura 16.

Diagrama caja y bigotes para la humedad de la MP

DIAGRAMA DE HUMEDAD PULPA
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Bibliografia
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11,00 12,00 13,00 14,00 15,00 16,00 17,00 18,00
Humedad

Ensayo

Nota. Diagrama caja y bigotes para representar los resultados de

humedad de la materia prima

3.1.3 Determinacion de Ceniza

El contenido de cenizas en la biomasa es un término analitico equivalente al residuo inorganico
que queda después de calcinar la materia organica [38], acondicionando en primer lugar 3 crisoles
a una temperatura 575 °C hasta llegar a peso constante, luego de tener los crisoles acondicionados
se procedio a evaluar la materia prima introduciendo 1g de la pulpa de café en cada crisol y
colocando el recipiente y el contenido en la mufla graduandola a una temperatura de 575 °C
durante 3 horas hasta llegar a un peso constante, haciendo uso de la ecuacion 2 para el calculo del

porcentaje de ceniza obtenida en los ensayos realizados.

En el transcurso de esta determinacion, se realizo un primer ensayo, obteniendo un promedio del
porcentaje de cenizas de 11,75%, lo cual representa un resultado bastante elevado, por lo que se
optd por hacer una prueba de contenido de carbonatos adicionando unas gotas de acido clorhidrico
(HCL) en la materia prima calcinada, observando la presencia de carbonatos ya que las cenizas al
estar en contacto con HCI presentan efervescencia; de esta manera, se elabor6 una segunda prueba

con 8 crisoles, por un tiempo de calcinacién de 4 horas, obteniendo un valor promedio de 12,68%
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y una tercera prueba por un tiempo de calcinacion de 7 horas con un resultado de 11,05%,
comprendiendo la aun existencia de carbonatos en la determinacién de la ceniza en estos ultimos
dos ensayos, lo que podria confirmar una de las posibles razones del pH bésico en la pulpa de café.
Por tanto, se realizé nuevamente el procedimiento con el fin de que las cenizas estén dentro del
rango establecido en bibliografia, esta vez durante un tiempo de calcinacion de 20 horas

encontrando los resultados de esta Ultima prueba en la tabla 6.

Tabla 6.

Determinacién de cenizas en la MP

# Ensayo %ceniza
%masa
1 7,1232
2 7,5145
3 5,0838
4 5,3825
Promedio 6,2760
D. Estandar 1,2209
9 0,1945

Nota. Resultados en la determinacion de cenizas de la materia prima

Segun los resultados obtenidos en la determinacion de cenizas, visualizados en la figura 17, se
detecta una similitud en el valor de las medianas, verificando que el contenido de cenizas de la MP
estudiada se encuentra dentro de los rangos encontrados en bibliografia. De igual forma, se refleja
que la parte izquierda de la caja de los protocolos bibliogréaficos es mayor que la de la derecha; lo
que quiere decir que los valores de contenido de ceniza comprendidos entre el 25% y el 50% de
los estudios estan mas dispersos que entre el 50% y el 75%, de igual forma, se puede evidenciar
que el bigote de la derecha es mas corto que el de la izquierda, demostrando que el 25% de los
valores altos de cenizas hallados estan mas concentrados que el 25% de los valores bajos; estas
variaciones en los datos de cenizas establecidos en protocolos bibliograficos de la pulpa de café,
pueden verse afectados por el proceso de calcinacion utilizado para el estudio, puesto que la
temperatura de la mufla y el pretratamiento, pueden alterar notoriamente los resultados. Para las
cifras halladas durante la determinacion de cenizas de MP se puede observar que la parte izquierda
de la caja es del mismo tamafio del de la derecha, es decir, que los valores de cenizas comprendidos

entre el 25% y el 50% de las muestras tienen la misma dispersion que entre el 50% y el 75%, sin
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embargo, El bigote de la derecha es mas corto que el de la izquierda, comprendiendo que el 25%

de los valores altos de cenizas obtenidos estdn mas concentrados que el 25% de los valores bajos.

Figura 17.
Diagrama caja y bigotes para cenizas de la MP

DIAGRAMA CENIZA PULPA DE CAFE

—
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Bibliografia

Nota. Diagrama caja y bigotes para representar los resultados de Ceniza

de la materia prima

Por otro lado, al culminar con el procedimiento de determinacion de cenizas, se percibidé una
tonalidad verde en las cenizas de la MP, lo que pudo ser causado por un metal empleado dentro de
la agricultura, siendo este el cobre, ya que, este compuesto ademas de ser un aliado para el
desarrollo de la planta actia como fungicida y bactericida, ya que presenta accidn protectora, que
actua sobre 6 diferentes estructuras y/o procesos de la célula del hongo [39]. Lo cual para su
confirmacion se elabord un anélisis quimico cualitativo de cationes del grupo Il siguiendo los
procedimientos de las guias de quimica inorganica de la Universidad de América [40] para
encontrar la presencia de cobre en las cenizas de la MP, encontrando que no hay presencia de cobre
en las cenizas ya que no se formé precipitado color rojo como se puede visualizar en la figura 18

a continuacion.
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Figura 18.

Analisis quimico cualitativo de cobre

Nota. Evidencia fotogréafica del ensayo de

ausencia/presencia de cobre en las cenizas.

3.1.4 Determinacion de Granulometria

Los estudios granulométricos de la pulpa de café son de gran importancia para sus diversas
operaciones unitarias de transporte, manejo, y almacenamiento; especialmente para aquellas
actividades que estén relacionadas con el manejo y analisis de sus compuestos bioactivos en el
laboratorio a causa de sus propiedades de cohesion, segregacion y extraccion [41]. Para el
desarrollo de este analisis, se seca en primer lugar toda la materia prima como se muestra en la
ilustracion 2, por un periodo de 7 horas observado en la determinacion de humedad, asi mismo,
ejecutando el método de cuarteo, es decir, tomando una muestra representativa de la MP moliendo
aproximadamente 100 g de muestra encontrado en las instalaciones de la Universidad de Ameérica,
vaciando la muestra en la parte superior del tamiz, desde aquel con mayor tamafio de rendija,
agitandose por 5 minutos y haciendo el ensayo por duplicado. En la tabla 7, se pueden visualizar
los resultados de los pesos obtenidos para cada una de las mallas, haciendo el analisis de las dos

replicas realizadas y calculando el porcentaje retenido.
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Tabla 7.

Retencion granulométrica

Diametro Masa_ 1 Masa_ 2 Retenido Retenido
Retenida Retenida acumulado
Dp (mm) (@) (@) % %
2,000 0,280 0,300 0,279 0,279
1,400 7,270 8,000 7,249 7,528
0,850 44,200 44,000 44,072 51,600
0,710 13,800 13,700 13,760 65,360
0,600 7,270 7,210 7,249 72,609
0,425 12,090 12,010 12,055 84,664
0,300 6,970 6,810 6,950 91,614
0,212 3,260 4,000 3,251 94,865
Fondo 5,150 3,960 5,135 100,000
Masa Total 100,290 99,990 100,000

Nota. Retencién granulométrica presentada en la materia prima
Segun la tabla anterior, se puede observar que la malla con mayor porcentaje de retencion fue
aquella con diametro de 0,850 mm con un valor de 44,072%, seguido de la malla con didmetro de
0,710 mm que tuvo una puntuacién de 13,750%, y por Gltimo la malla de didmetro 7,270 mm y
0,600 mm teniendo un porcentaje de retencion mas o menos de 7%. Concluyendo de esta manera
que la mayoria de retenidos de pulpa de café presentan un tamafio granulométrico de entre 0.1 a
1,4 mm. Asi mismo, para analizar esta distribucién de particula de forma visual se elabor6 la figura
19, para el anélisis de granulométrico que presenta la materia prima, observando que la pulpa de
café posee caracteristicas de particulas gruesa ya mas del 50% queda retenido antes del tamiz 200

es decir de 0,2 mm de apertura.
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Figura 19.

Porcentaje retenido en funcion de diametro de particula
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Nota. Diagrama de porcentaje retenido en funcion de didmetros de particula
resultados obtenido de la granulometria.

3.2 CARACTERIZACION DE CARBON ACTIVADO

3.2.1 Elaboracion del carbon activado

El carbon activado es aquel material que esta elaborado con materia carbonizada de origen vegetal
o mineral. Su denominacidn “activado” se debe a que la materia carbonizada presenta un elevado
y variado grado de porosidad que abarca una considerable superficie interna y un cierto contenido
de grupos quimicos superficiales contribuyendo a la capacidad para adsorber ciertas sustancias
[42], por lo tanto, para la elaboracion del carbon activado, se tomd en primer lugar la materia prima
(MP) seca y triturada, carbonizandola a una temperatura de 500°C por un tiempo de 40 min en
mufla, luego equilibrandola térmicamente y pulverizandola en mortero como se muestra en la
ilustracién 5. Ejecutando el disefio factorial pesando 25g de carbon, adicionandole 150mL de &cido
fosforico (HsPO4) para su activacion quimica al 20% y al 40% que segun Girgis en su articulo era
conveniente utilizar estas concentraciones [43], debido a que a mayor concentracion mas residuos
de fésforo en el sélido [44], tomando tiempos de impregnacién de 16, 20 y 24 horas, en constante
agitacion.

Por consiguiente, se procede a realizar lavados, con el fin de que el carbon se encuentre dentro de

un rango de pH de 6,5 a 7,5; los carbones previamente neutralizados deben ser sometidos a un
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tratamiento térmico de 110 °C, durante aproximadamente 16 horas o noche para asi remover toda
la humedad presente. Por ultimo, con ayuda de un mortero, las muestras de CA de pulverizan para
ser almacenadas en bolsas herméticas, para su evaluacion fisicoquimica como lo son analisis de
pH, humedad, ceniza, densidad aparente, determinacion del nimero de yodo y finalmente el indice

de azul de metileno.

3.2.2 Determinacion del pH del carbon activado

La capacidad de adsorcion del carbén activado no sélo depende de la porosidad o del area
superficial, también dependen de los grupos quimicos presentes en la superficie, debido a que la
presencia de heteroatomos en las capas de carbono, puede llegar coexistir grupos superficiales de
caracter acido y basico, que afectan el caracter hidr6fobo del CA[45]. Por lo tanto, para tener un
pH adecuado del CA elaborado con anterioridad se utiliza una técnica basada en la medida de la
diferencia de potencial originada por la disolucidn en agua destilada de sustancias presentes en el

carbén activado que permite conocer el pH de cualquier CA.

Tabla 8.
Determinacion de pH CA

HsPO4s % (v/v) t (h) pH
1 20% 16 6,59
2 20% 16 6,23
3 20% 20 6,15
4 20% 20 6,48
5 20% 24 6,50
6 20% 24 6,84
7 40% 16 6,24
8 40% 16 6,91
9 40% 20 6,66
10 40% 20 6,84
11 40% 24 6,16
12 40% 24 6,79

Nota. Determinacion de pH de cada carbon activado elaborado

Segun los resultados obtenidos en la tabla 8, se puede observar que el carbon se encuentra

completamente neutro, ya que este debe estar dentro de un rango de pH de 6,5 a 7,5, con el fin de
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que el microporo del carbon no quede tapado con acidos o bases que puedan afectar la adsorcion

en el momento de su evaluacion.

3.2.3 Determinacion de Humedad de CA

En el carbon activado, los contenidos de humedad se deben principalmente a las condiciones
ambientales y de almacenamiento, pues al ser un solido poroso adsorbente retiene la humedad del
aire en su superficie [46]. Pesando aproximadamente 2 g de la muestra con precision, secandola
en horno a una temperatura de 110 °C por un tiempo de 2 h, terminado este tiempo el carbén
activado seco se deja enfriar en desecador, esperando a que llegue a temperatura ambiente y
posteriormente registrando su peso rapidamente, reemplazando los resultados en la ecuacién (3)
para conocer el porcentaje de humedad que tienen los carbones elaborados

Tabla 9.

Determinacion del porcentaje de humedad del CA

# Ensayo | %humedad
%masa
1 6,7779
2 6,4257
3 5,7081
4 5,9184
5 6,0746
6 5,6023
7 4,9515
8 6,4122
9 6,7218
10 5,7720
11 6,0248
12 5,4107
Promedio 5,9833
D. Estandar 0,5418
CcVv 0,0905

Nota. Determinacion de humedad presente en el carbén activado elaborado

Segun la Organizacién de las Naciones Unidas para la Agricultura y la Alimentacion, el contenido
de humedad del carbon activado puede llegar a tener un porcentaje de 5% al 10% [47], denotando

que los resultados obtenidos en porcentaje de humedad en la tabla 10, presentan un promedio de
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6%, lo cual cumplen con el rango estipulado en la bibliografia. De igual forma se observa que el
coeficiente de variacion tiene un valor del 9% lo que indica que el promedio es representativo con

respecto al conjunto de datos obtenidos.

3.2.4 Densidad aparente

La densidad aparente es la masa de carbdn por unidad de volumen. A mayor densidad global,
mayor capacidad para eliminar un adsorbato por unidad de volumen de adsorbente [48]. La
densidad aparente de un carbdn activado es el peso en g/cm?® del carbdn activado en el aire, pesando
10 g de carbon en una probeta de graduada de 50 ml o 100 ml se presiona suavemente durante un
tiempo de 5 minutos con una almohadilla de caucho y se registra volumen en la tabla 10 obtenida

utilizando la ecuacién 4 para desarrollo.

Tabla 10.

Densidad aparente en el CA

#Ensayos D.A
g/mL
1 0,3586
2 0,3605
3 0,3368
4 0,3364
5 0,3614
6 0,3373
7 0,3656
8 0,3601
9 0,3337
10 0,3371
11 0,3615
12 0,3640
Promedio 0,3511
D. Estandar 0,0132
CVv 0,0377

Nota. Determinacion de la densidad aparente presente en los carbones activado

elaborado experimentalmente

Segun la revista en linea de Carbotecnia, indica carbén activado lignitico tiene una mayor

proporcion de macroporos, su densidad aparente se encuentra entre 0,35 a 0,42 [49]. Analizando
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el promedio de la da en los resultados expresados en la tabla 12 se pudo observar que los carbones
tienen una densidad promedio de 0,3511 g/cm?®, cuyo valor es clasificado con el carbon activado
lignitico mencionado anteriormente, por otro lado, se puede visualizar que el coeficiente de
variacion 0,037% indicado que el promedio es representativo con respecto a los datos registrados

durante su evaluacion.

3.2.5 Determinacion de Ceniza

Las cenizas contenidas en carbon activado (CA) es la suma de compuestos que no se pierden
cuando el carbdn es sometido a calcinacion [38]. Para este analisis, se tararon en primer lugar los
12 crisoles en mufla, a una temperatura de 650°C hasta que llegue a peso constante, posteriormente
se pesa aproximadamente 1 g de cada CA registrando su peso en balanza analitica, llevandola a
calcinacién a una temperatura de 650 °C por un tiempo de 8h. Terminado este tiempo los crisoles
se llevan a desecador para que se enfrien a temperatura ambiente, registrando su peso final y asi

mismo calculando el porcentaje de cenizas por medio de la ecuacion 5.

Tabla 11.
Determinacién de cenizas en el CA

#Ensayos %ceniza
%masa
1 2,2568
2 5,8696
3 3,0510
4 3,1726
5 2,6995
6 3,1464
7 5,9645
8 3,5966
9 3,2201
10 2,1666
11 2,7993
12 3,4756
Promedio 3,4515
D. Estandar 1,2299
(04 0,3563

Nota. Determinacién de ceniza del carbén activado elaborado
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Segun los resultados obtenidos en la tabla 11, se pudo visualizar que el coeficiente de variacion
tuvo un valor igual a 1,2299% indicado que el promedio es representativo con respecto a los datos
registrados durante la practica, ya que el porcentaje de cenizas obtenido tuvo un promedio de
3,4515% un porcentaje que cumple con los rangos establecidos en el libro de la Organizacion de
las Naciones Unidas para la Agricultura y la Alimentacion donde estipula que el contenido de

cenizas en el carbon vegetal varia desde alrededor del 0,5% a mas del 5% [50].

3.2.6 Determinacion del numero de yodo.

El nimero de yodo esta definido como los miligramos de yodo adsorbidos por un gramo de carbon;
el carbdn tiene la capacidad de adsorber yodo en una solucién acuosa durante un tiempo de
contacto bajo condiciones especificas [51]. Sin embargo, en la practica de laboratorio se dispuso
a no seguir con esta determinacién hasta su totalidad debido a que el carbon activado elaborado no
cumple con las condiciones necesarias para pasar por este procedimiento puesto que a comparacion
de un carbon comercial no tiene los procesos especializados para cumplir con los rangos

establecidos en la norma.

3.2.7 Determinacion de azul de metileno

Se puede determinar cuénta sustancia puede retener el carbén activado al adsorber el azul de
metileno, siendo de suma importancia en aplicaciones donde la capacidad de adsorcién es una
propiedad clave, como en la purificacidn de agua y la adsorcion de contaminantes [33]. Para este
procedimiento se disolvid una cantidad equivalente a 1080 mg de azul de metileno en 1000 mL de
agua desionizada en un bal6n volumétrico. Esta solucién se diluye con 5 mL de &cido acético al
0,25% en un balon aforado de 100 mL, midiendo la absorbancia a 620 nm utilizando un
espectrofotometro, cuyo resultado debe ser igual a 0,840, valor que durante la practica fue de 0,824
un resultado aceptable para la solucidn. Posteriormente a pesar de que en la norma se deben pesar
0,1g de cada carbon activado elaborado con 5 mL de azul de metileno para que la decoloracién se
presente, se toma solamente un carbon activado elaborado comparandolo con el carbon comercial,
notando que el carbdn elaborado no tiene la capacidad de adsorber la concentracion estipulada en
la norma a comparacion del carbén comercial que decolor6 la solucidn totalmente, esto debido
posiblemente a los procesos especializados y al tamafio de particula. Por ende, se desarrolld la
determinacion con una concentracion de azul de metileno igual a 6 ppm haciendo adiciones de 5

mL hasta que el carbon quede totalmente saturado registrando el volumen utilizado en la tabla 6,
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donde se puede visualizar que el carbon que estuvo con una concentracion de 20% v/v de HsPO4
y un tiempo de impregnacion de 16 h, obtuvo una saturacion a los 35 mL de azul de metileno, en
comparacion de los deméas que no llegaron ni a los 30 mL, lo cual pudo ser a causa del tamafio de
particula que presentaron los carbones ya que entre menor sea el tamafio de particula tendrd mayor

area de adsorcion.
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Tabla 12.

Resultados caracterizacion CA

Ceniza Densidad Azul de
Pruebas HsPO4 % (VIV) t (h) pH Humedad (%) (%) aparente metileno 6ppm
(9/mL) (mL)
1 20 16 6,59 6,7779 2,2568 0,3586 35
2 20 16 6,23 6,4257 5,8696 0,3605 29
3 20 20 6,15 5,7081 3,0510 0,3368 27
4 20 20 6,48 5,9184 3,1726 0,3364 27
5 20 24 6,50 6,0746 2,6995 10,3614 27
6 20 24 6,84 5,6023 3,1464 0,3373 27
7 40 16 6,24 4,9515 5,9645 0,3656 20
8 40 16 6,91 6,4122 3,5966 0,3601 25
9 40 20 6,66 6,7218 3,2201 0,3337 20
10 40 20 6,84 5,7720 2,1666 0,3371 22
11 40 24 6,16 6,0248 2,7993 0,3615 25
12 40 24 6,79 5,4107 3,4756 0,3640 25

Nota. Resultados de los andlisis fisicoquimicos realizados al carbén activado elaborado
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3.3 EVALUACION DE REMOCION

En la industria Textil, cada afio se producen aproximadamente 70.000.000 de toneladas de diversos
tintes textiles y alrededor del 10% de esta cantidad se introduce en las masas de agua como
efluentes, produciendo el 20% de la contaminacién al medio acuético, siendo los tintes azoicos
uno de los mas significativos que se obtienen durante la produccién [52], asi mismo, encontrando
una concentracion de hasta 200 ppm (mg L™) en dichos efluentes [53]. Por lo tanto, para evaluar
el rendimiento de remocion de los carbones activados elaborados anteriormente se hace uso del
colorante ROJO CONGO (RC) un tinte diazo, reconocido como cancerigeno pues en su estructura
contiene una amina aromatica haciéndolo resistente a la degradacion natural [54]. Preparando 250
mL de agua industrial sintética a una concentracion de 200 ppm de colorante RC y a partir de esta
disolucion principal se preparan varias disoluciones con concentraciones de 1, 2, 3, 4,5, 7, 9, 10,
12,5, 15, 20, 25 ppm asi sucesivamente hasta 50 ppm empleando agua desionizada para aforar las
diluciones en balones aforados de 50 mL, como se puede visualizar en la figura 20 encontrada en
los anexos, realizando a continuacion un barrido espectral en un rango de 315 nm a 1100 nm con
la dilucion de 10 ppm en un espectrofotometro con el fin de hallar la longitud de onda maxima
(Amax) a la cual se logra mayor absorbancia repitiendo el procedimiento tres veces el mismo dia, el
cual tuvo un valor de 498 nm, cifra que cumple con la longitud de onda hallada por G.
Vijayaraghavan y S. Shanthakumar en su articulo de eliminacion del tinte rojo Congo mediante un

coagulante biopolimérico natural [55].
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Figura 20.

Curva de colorante Rojo Cango
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Nota. Diluciones a diferentes concentraciones en ppm de colorante RC.

Teniendo Amax de 498 nm, se determina el intervalo 6ptimo de concentraciones en el que el sistema
cumple la ley de Beer que esta relacionada con el efecto de la concentracion de la muestra sobre
la absorcién, construyendo en primer lugar la curva de Ringbom, midiendo el porcentaje de
transmitancia (%T) y tomando la Amax definida, obteniendo la figura 21, con las 17 disoluciones de
concentraciones conocidas preparadas con anterioridad, empleando como blanco agua desionizada

pues fue utilizado como solvente al preparar las dichas disoluciones.
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Figura 21.

Curva de Ringbom

CURVA DE RINGBOM
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Nota. Representacion gréafica de los resultados de la curva de Ringmon.

Segun la figura 21, se puede visualizar una linealidad entre el eje 100-%T en funcion del log [ppm],
que demuestra la capacidad del procedimiento analitico para producir resultados de ensayo
proporcionales a la concentracién [56], observando que el intervalo 6ptimo de concentraciones
durante el comportamiento lineal se encuentra desde 2 ppm hasta una concentracion de
aproximadamente 15 ppm. Permitiendo la construccién de la curva de calibracion midiendo las
absorbancias de las disoluciones patrén encontradas en el intervalo éptimo con la Amax definida de

498 nm, para elaborar las determinaciones cuantitativas visualizadas en la gréfica 6.
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Figura 22.

Curva de calibracion para el colorante RC
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Nota. Grafica de Curva de calibracién Rojo Congo.

Cumpliendo la ley de Lambert-Beer en la figura 22, se observa que el coeficiente de correlacion
de las muestras estudiadas tiene un valor de R?= 0,999, lo que nos indica que la curva tiene una
linealizacion cercana a la ideal. Mediante este analisis de regresion por el método de minimos
cuadrados y el programa de Excel se permite obtener la ecuacion de la recta del tipoy = mx + b,
ecuacién 6, para determinar la cantidad de adsorcion que obtuvieron los carbones al estar en
contacto con el tinte.

y = 0,0738x — 0,0058 ©6)

Con la ecuacion de la recta definida se procede a evaluar la capacidad de adsorcion que tiene el
carbdn activado con el tinte RC de concentracion de 20 ppm, para esto se pesa aproximadamente
1 g de cada uno de los carbones elaborados, y asi mismo se le adicionan 40 mL de colorante RC a
la concentraciébn mencionada, estando en agitacion constante, haciendo dos réplicas de este
procedimiento, el primero durante un tiempo de 10 min y el otro por un periodo de 24 horas, para
ayudar a la adsorcion y asi determinar la cantidad adsorbida. Posteriormente se toma con una
jeringa un poco del fluido, eliminando las particulas de CA por medio de un filtro de fibra de vidrio

para medir la absorbancia del filtrado y asi verificar con la ecuacién de la recta la cantidad de
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colorante que adsorbio el carbén como se muestra en la tabla 13 en la primera réplica y la tabla 14

en la segunda réplica.

Tabla 13.
Retencion de RC periodo de 10 min

Ensayo de retencion rojo Congo
ecuacion | vol =40 mL 0,04
ensayo abs filtrado | ppm filtrado | ppm inicial | inicial - final

1 0,904 12,3 20 7,7
2 0,640 8,8 20 11,2
3 0,781 10,7 20 9,3
4 1,135 15,5 20 4,5
5 0,995 13,6 20 6,4
6 1,045 14,2 20 5,8
7 0,386 5,3 20 14,7
8 0,731 10,0 20 10,0
9 1,345 18,3 20 1,7
10 1,184 16,1 20 3,9
11 1,126 15,3 20 4,7
12 1,306 17,8 20 2,2

Nota. Primera réplica realizada para analizar la capacidad de adsorcion que tienen los carbones

realizados durante la experimentacion
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Tabla 14.
Retencion de RC periodo de 24 horas

Ensayo de retencién rojo congo
ecuacion | vol =40 mL 0,04
ensayo abs filtrado | ppm filtrado | ppm inicial | inicial - final

1 1,040 14,2 20 5,8
2 0,630 8,6 20 11,4
3 0,953 13,0 20 7,0
4 1,245 16,9 20 3,1
5 1,170 15,9 20 4,1
6 1,116 15,2 20 4,8
7 0,511 7,0 20 13,0
8 0,708 9,7 20 10,3
9 1,305 17,8 20 2,2
10 1,342 18,3 20 1,7
11 1,274 17,3 20 2,7
12 1,257 17,1 20 2,9

Nota. Segunda réplica realizada para analizar la capacidad de adsorcion que tienen los carbones

realizados durante la experimentacién

El isoterma de Langmuir se basa en la hipdtesis de que los centros activos de adsorcion son
equivalentes y que la adsorcion se restringe a una monocapa, este se puede expresar en funcién de
la concentracion del adsorbato y la cantidad de material adsorbido, aplicandose a diferentes
procesos de adsorcion, como la quimica de superficies, la tension superficial, la catalizacién o la
adsorciéon de diferentes sustancias en carbon activado [57]. A partir, de la diferencia de las
concentraciones iniciales (Cinicia) y final Equilibrio del colorante RC en cada matraz, el volumen de
disolucion empleado (Vsor) convertido a litros (0,04 L) y la masa de carbon activado utilizada (mc
1 g) se puede calcular N, que es el nimero de moles adsorbidos por gramo de adsorbente por medio
de la ecuacion 7 [58].
Cinicial — Crquitibrio

N =V - m, (7

Suponiendo que Nmax €s la cantidad maxima de adsorbato que se adsorbe en un gramo de carbon

activado, el grado de recubrimiento 6 resulta del 6 = N/N , reescribiéndose en la ecuacion 8,
max
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la cual corresponde a la ecuacion de la recta en el Isoterma de Langmuir, donde 1/N es igual

max

a la pendiente y de igual forma, a partir de la tabla 13 se establece la figura 23 para la primera
réplica con duracion de 10 min y la tabla 14 para la segunda réplica que tuvo un periodo de
remocion de 24 horas estableciendo asi mismo la figura 24 en el Isoterma Langmuir donde se

CEquilibrio/

encuentra N €en funcion de Cgguuiprioc de los dos intentos establecidos para la

evaluacion de remocion [58].

c_c , 1
N~ Npax  KNmax ()

Figura 23.

Isoterma de Langmuir E"“‘“b”"/N en funcion de Cggyinibrio Primera réplica (10

min).
ISOTERMA DE LANGMUIR PRIMERA
REPLICA (10 min)
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Nota. Grafica de la isoterma de Langmuir en funcion de la constante de

equilibrio primera replica.
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Figura 24.

Isoterma de Langmuir CE""”"’”"/N en funcion de Cgguiniprio SEQUNda réplica
(24h).
ISOTERMA DE LANGMUIR PRIMERA
REPLICA (24 h)
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Nota. Grafica de la isoterma de Langmuir en funcion de la constante de
equilibrio Segunda replica.

Segln los resultados obtenidos en las dos réplicas se puede entender que los carbones que
estuvieron en un tiempo de remocién por un periodo 24 horas obtuvieron un coeficiente de
correlacion igual a R? = 0,9939 indicando que la curva tiene una linealizacion cercana a la ideal,
en comparacion con la réplica que estuvo en tiempo de remocion de 10 min que obtuvo una
correlacion de R? = 0,9851 reflejando que a pesar de que la linealizacion pudo haber estado cerca
a la ideal demuestra que el tiempo de remocion no fue suficiente para la adsorcion del tinte, por lo

tanto, los resultados no pudieron ser los mejores.

Considerando los resultados obtenidos con anterioridad en la capacidad de remocion se observé
que el carbon numero 7, que estuvo a condiciones de activacion de 40% de HzPOa, por un tiempo
de impregnacién de 16 horas tuvo la mejor adsorcion frente a los demas carbones evaluados
teniendo una adsorcion de 14,7 ppm en la primera replica y una adsorciéon de 13,0 ppm en la
segunda replica, el cual estuvo parcialmente cercano al carbon comercial ya que este tuvo un valor
de adsorcion de 16,2 ppm, teniendo en cuenta que la cantidad de carbdn comercial utilizado para

la evaluacion de remocién fue de 0,1 g. Asi mismo, el carbén nimero 2 que estuvo en condiciones
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de activacion de 20% de HsPOg4, por un tiempo de impregnacion de 16 horas tuvo una adsorcion
de 11,2 ppm en la primera réplica y en la segunda replica obtuvo una cifra de 11,4 ppm adsorbidos

lo que representa un buen rendimiento frente a los deméas ensayos

Por ultimo, el area especifica del carbon activado es el area superficial total de un gramo de
adsorbente, calculdndolo como se muestra en la ecuacién 9, donde o corresponde al area sugerida
del poro del adsorbente por cada molécula adsorbida y asume un valor de 2,1 x 10-19 m2 (21 A2).
No es el nimero de Avogadro Y Nmax €S calculada a partir de la ecuacion de la recta de la isoterma
de Langmuir presentada en la ecuacion 8 [57].

A= Npge'No+0
©)

Hallando el resultado de Nmax igual a 2,81 mmol/g calculado mediante la ecuacion de la pendiente
en el isoterma de Langmuir y reemplazando los valores en la ecuacion 9 se deduce que el area
especifica para los carbones activados en el desarrollo del proyecto tuvo un valor de 355 m?/g,
cuyo valor se encuentra dentro del intervalo usual para adsorbentes constituidos por particulas
pequefias y porosas ya que estan entre 10 y 1.000 m?/g como lo expone Carl C. W. Garland, J. W.

Nibler, y D. P. Shoemaker en su libro experimentacion en fisicoquimica [59].

58



4 CONCLUSIONES

Se caracterizo la pulpa de café mediante métodos fisicos y quimicos, revelando un pH fuera de
los rangos bibliograficos. La humedad promedio fue del 12,29%, y se realizaron ensayos para
aproximar el contenido de cenizas a la literatura. Se identifico un complejo de cobre por la
coloracion verdosa en las cenizas. El estudio granulométrico indicd que més del 50% de las
particulas son gruesas, reteniendose antes del tamiz 200 (0,2 mm). Estos resultados ofrecen una

detallada comprension de las propiedades de la pulpa de café analizada.

Se evalud el carbdn activado tras neutralizacion con agua desionizada hasta alcanzar un pH de
6,5 a 7,5, mostrando una humedad promedio del 6%, cenizas promedio del 3,4515%, y una
densidad promedio de 0,3511 g/cm3, en linea con los rangos literarios. Aunque no se completo la
determinacion del nimero de yodo para la capacidad de adsorcién, se observo que el carbon
elaborado no alcanzo la capacidad de un carbén comercial. Finalmente, mediante la prueba de azul
de metileno con una concentracion de 6 ppm, se identificé que el carb6n activado con mejor

rendimiento fue el elaborado con un 20% de H3PO4 durante 16 horas de activacion.

Se determin0 la eficiencia del carbon activado evaluandose mediante la adsorcion del colorante
Rojo Congo, donde se construy6 una curva de Ringbom midiendo el porcentaje de transmitancia
(%T) a una longitud de onda méaxima de 498 nm. Asi mismo, se elabord una curva de calibracion
a partir de la cual se obtuvo la ecuacion de la recta para calcular la cantidad de colorante que
adsorbieron de los carbones permitiendo la construccion de las isotermas de Langmuir, hallando
que el carbon numero 7, activado al 40% de H3PO4 durante 16 horas, mostro la mejor adsorcion,
con valores de 14,7 ppm y 13,0 ppm en réplicas de 10 minutos y 24 horas, respectivamente,
acercandose al carbon comercial que tuvo una adsorcién de 16,2 ppm con una cantidad de 0,1 g

utilizado para la evaluacion, con un area superficial de 355 m2/g.
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EVIDENCIA FOTOGRAFICA

Caracterizacion de materia prima

e Determinacion de pH

Figura 25.
pH bésico MP

Nota. La fotografia demuestra el pH béasico de la materia prima utilizando un

potenciémetro para su determinacion
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e Humedad

Figura 26.
Humedad de la MP

Nota. La fotografia evidencia la humedad obtenida de la materia prima

e Cenizas

Figura 27.
Presencia de Carbonatos en la MP

Nota. La fotografia demuestra la presencia de carbonatos al afiadirle gotas de HCI a las
cenizas de la pulpa de café
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Figura 28.

Ceniza de coloracion verde

Nota. Cenizas de coloracion verdosa lo cual puede ser debido a contenido de cobre en la
pulpa de café

e Granulometria

Figura 29.

Tamices

Nota. Mallas utilizadas para determinar el tamafio de particula que presenta la materia

prima
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Elaboraciéon carbon activado

Figura 30.

Impregnacion del carbén

Ol benardes
Ll Nivwer
MR- sy

Nota. La foto evidencia el momento en el que la materia prima previamente carbonizada
es distribuida a los Erlenmeyer para ser activadas por medio de H,PO, en constante
agitacion

Figura 31.

Lavados del carbén activado

Nota. Neutralizacion de los carbones activados con agua desionizada
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o Determinacion de cenizas Carbon activado

Figura 32.

Cenizas de Carbon activado

Nota. La fotografia representa las cenizas del carbon activado elaborado

e Determinacion de azul de metileno

Figura 33.

Adsorcion azul de metileno carbon comercial a una concentracion de 1080 ppm

Nota. La fotografia la adsorcién presentado por el carbon activado comercial al estar en
contacto con azul de metileno de concentracion 1080.
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Figura 34.

Adsorcion azul de metileno carbon elaborado a una concentracion de 1080 ppm

Nota. La fotografia la adsorcién presentado por el carbdén activado desarrollado

experimentalmente al estar en contacto con azul de metileno de concentracion 1080.

Evaluacién de remocion

Figura 35.
Longitud de onda maxima del colorante Rojo Congo

[ ] Barrido completo

Modo

Limites eje X

Inferior Superior

325 1100

Nota. Longitud de onda del colorante Rojo Congo evidenciada durante su evaluacion.
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Figura 36.

Carbon activado con 40 mL de colorante Rojo Congo a 20 ppm

Nota. La fotografia representa el momento en el que el carbon realizado es evaluado con
el colorante Rojo Congo

Figura 37.

Separacion de particulas de carbdn mediante filtro de fibra de vidrio

Nota. La fotografia representa la separacion por filtracion del carbén activado con el

colorante Rojo Congo para evaluar la eficiencia de adsorcion
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