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RESUMEN

La presencia de metales pesados como el plomo en aguas ha ido en aumento con
el desarrollo de la industria debido a efluentes sin previo tratamiento que son
descargados a rios o causes, incrementando asi los riesgos en el ecosistema y en
la salud de la poblacién en general a causa de su acumulacién en organismos Vivos.
Si bien existen diferentes tipos de tratamientos convencionales para el tratamiento
de aguas contaminadas con metales pesados, suelen tener costos altos, por esta
razén se opta por la propuesta de utilizar residuos agricolas como adsorbentes en
la remocion de metales pesados en aguas, siendo considerados como desperdicios
su bajo costo y efectividad los hace una opcién atractiva tanto del punto de vista

econdmico como ambiental.

En el presente trabajo se realiza una propuesta de disefio a nivel de laboratorio, que
sea capaz de remover el plomo presente en muestras de agua contaminada, el
proceso a llevarse a cabo sera el de separacion de plomo de la fase fluida para
transferirse hacia la superficie del sélido adsorbente que sera carbdn activado
obtenido a partir de estopa de coco (Cocos nucifera). En primera instancia se
elaboré el material adsorbente en las instalaciones de la planta piloto de la Escuela
de Ingenieria Quimica e Ingenieria de Alimentos de la Universidad de El Salvador,
donde se evalu6 el tiempo de carbonizacion de 60, 120 y 180 minutos a una
temperatura de 600°C, obteniendo el mayor rendimiento de 32.58% con un tiempo
de 60 minutos, definido el tiempo de carbonizacion se procedié a su activacion. Se
realizaron pruebas fisicas y quimicas para asegurar la calidad del material
adsorbente. Con una prueba de remocién previa en sistema discontinuo (por lotes)
se analizé la influencia del pH en el porcentaje de remocion y capacidad de
adsorcion de plomo, se defini6 como valor de trabajo pH 4 con el que se obtuvo
96.40% y 1.9119 mg/g, respectivamente, las pruebas posteriores fueron realizadas

a este valor.
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En el estudio por lotes, se evaluaron el porcentaje de remocion y la capacidad de
adsorcion a temperaturas de 20, 30 y 40°C, en promedio el maximo porcentaje de
remocion fue 98.85%, la maxima capacidad promedio de adsorcion fue de 3.46
mg/g, ambas para 30°C, la prueba se realizé a diferentes concentraciones iniciales
con 100 mL de muestra de agua contaminada, 1 g de adsorbente, tiempo de
contacto de 8 horas y agitacion de 180 rpm, cabe destacar que para todos los
sistemas se obtuvo un porcentaje de remocion arriba del 95%. Para estudiar la
adsorcion del soluto sobre el carbén activado se empleé el modelo de isoterma de
Freundlich, obteniéndose para la constante k, que es el parametro que esta
relacionado con la resistencia de la unién y la adsorcion, valores mayores a 1.0 para
las tres temperaturas evaluadas, lo que indica que hay una facil captacion de los

iones de plomo.

Posteriormente, en el estudio en sistema continuo, se determind la influencia de la
altura del lecho, flujo volumétrico y tiempo de contacto en una columna de lecho fijo
y flujo por gravedad, a través de la curva de ruptura. Los resultados muestran que
un aumento en la altura de 1 a 10 cm, manteniendo un flujo volumétrico contante de
1 cm®min y concentracién inicial de 19.7523 ppm de plomo se obtiene un
incremento en el tiempo de ruptura alcanzando 55.06 minutos y capacidad de
adsorcion de 0.3058 mg/g. Dichos resultados fueron ajustados al modelo Best Depth
Service Time (BDST), obteniendo una cantidad de iones de plomo que son
adsorbidos por un litro de material adsorbente (No) de 109.9504 mg/dm?3y un tiempo
de ruptura de 54.04 minutos, que es cercano al obtenido experimentalmente. Segun
el enfoque del modelo BDST estos valores pueden ser ajustados para el disefio de
columnas que utilicen condiciones diferentes de velocidad lineal y concentracién
inicial, por lo cual, se pretende que la investigacion, sirva como base para el
desarrollo y aplicaciébn de una tecnologia a escala de planta piloto, que como
tratamiento terciario pueda reducir la concentracibn de metales pesados como

plomo presente en el efluente a tratar.
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INTRODUCCION

El plomo es un metal téxico presente de forma natural en la corteza terrestre. Su
uso generalizado ha dado lugar en muchas partes del mundo a una importante
contaminacion del medio ambiente, un nivel considerable de exposicibn humana y
graves problemas de salud publica (OMS, 2017). En El Salvador, los casos de
contaminacion por plomo en cuerpos de agua han sido, en su mayoria, por el
manejo irresponsable de materiales toxicos provenientes de vertidos industriales sin
un tratamiento adecuado, las actividades de fabricacion y reciclaje de éstos. El
incremento en la concentracidon de metales pesados como el plomo en el agua
causa un efecto toxico a las personas que las consumen, la gravedad dependera
de la cantidad o concentracion y forma quimica del metal también de la resistencia
del organismo que cada individuo posea, por tanto, se hace necesario hacer
propuestas de tratamientos no convencionales de remocidon de metales pesados en
aguas, que permitan contrarrestar los problemas de salud que ocasionan estos

contaminantes en la poblacion y en el medio ambiente.

Actualmente, para el tratamiento de efluentes contaminados con metales pesados
se emplean tecnologias como precipitacion, intercambio i6nico y 6smosis inversa,
sin embargo, los altos costos en consumo de energia, productos quimicos y equipos
de proceso disminuyen la rentabilidad de su implementacion. Es por ello, que el
carbon activado es utilizado ampliamente en las industrias quimicas, farmacéuticas,
azucareras, etc. Asitambién, en el tratamiento de aguas se emplea en decoloracion
de liquidos, eliminacién de olores y sabores, y retencion de contaminantes. Los
carbones activados son preparados a partir de materiales ricos en carbono, entre
ellos se encuentran precursores lignocelulésicos, mayormente los residuos
agroindustriales, como es el caso de la estopa de coco (Cocos nucifera), la cual
presenta bajo costo y una estructura porosa, adecuada para la adsorcion de metales

pesados.

XiX



El carbon activado a partir de la estopa de coco presenta una solucion viable, puesto
gue esta materia es considerada un desecho en los distintos puntos de venta donde
solamente se comercializa el agua de coco y la pulpa, terminando en la mayoria de

los casos siendo arrojados a predios o recolectados por el tren de aseo.

En la presente investigacion se realizara un estudio por lotes y estudio continuo
mediante columna de lecho empacado, el primero para evaluar si la temperatura es
una variable significativa en el proceso de adsorcion de iones plomo sobre el carbon
activado y a la vez determinar la capacidad y porcentaje de remocién. Para el
estudio en continuo se evaluard el modelo empirico mateméatico BDST, que
permitira extrapolar datos de nuevas concentraciones y flujos volumétricos y
predecir nuevos tiempos de ruptura, diferentes a los calculados experimentalmente
b. Se calcularan los tiempos de ruptura evaluando diferentes alturas y flujos

volumétricos.
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CAPITULO I: MARCO TEORICO

Los metales pesados son elementos totalmente no degradables, por lo que se
acumulan en los sistemas ambientales, de ahi su toxicidad. El destino final de los
metales pesados son los suelos y los sedimentos. Cuentan con altos valores de
densidades, comparados con los otros elementos. Es importante mencionar la
presencia de los metales pesados en suelos debido a la estrecha relacion que hay
entre las aguas subterraneas, derivada de la filtracion de éstos a los mantos
freaticos. Los metales pesados (elementos traza) estan presentes en relativamente
bajas concentraciones en la corteza de la Tierra, suelos y plantas. Muchos de ellos
son esenciales para el crecimiento y desarrollo de plantas, animales y seres
humanos, aunque también pueden ser toxicos si se superan ciertos umbrales
(Cano, 2017). Existe la necesidad de remover la acumulacién de metales pesados
en las aguas de uso diario de las personas para ello se considera el carbon activado
un potente material adsorbente. El carbén activado es utilizado ampliamente en las
industrias quimicas, farmacéuticas, azucareras, etc. Asi también, en el tratamiento
de aguas se emplea en decoloracion de liquidos, eliminacion de olores y sabores, y
retencion de contaminantes. Los carbones activados son preparados a partir de
materiales ricos en carbono, es preferible partir de materias primas que presentan
caracteristicas como abundancia, dureza, bajo contenido de cenizas, estructura

porosa y alto rendimiento en masa durante el proceso de carbonizacién al que es
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sometida; entre ellos se encuentran precursores lignocelulésicos, mayormente los
residuos agroindustriales, como es el caso de la estopa de coco (Cocos nucifera),
la cual presenta bajo costo y una estructura porosa, adecuada para la adsorcion de
metales pesados. Conjuntamente, existen procesos industriales donde se generan
desechos como la estopa de coco, convirtiéendose la produccion de carbdn activado
en una buena alternativa para proporcionarle valor agregado al desecho,
beneficiando asi la industria en el manejo ambiental de desechos y el medio

ambiente al utilizar esta materia prima.

En el presente capitulo se desarrolla, en primer lugar, generalidades del plomo, sus
caracteristicas, formas de contaminacion del agua y efectos que éste llega a causar
en la poblacion en general. Asimismo, se abordan los métodos de detecciéon del
metal pesado y los métodos convencionales para su remocion del agua. De la
misma manera se expone la propuesta de utilizar carbén activado a partir de estopa
de coco como medio de adsorcion en la remocion de plomo en aguas, detallando
fundamentos de adsorcion, caracteristicas requeridas del material y fundamentos

para el disefio de adsorcién en columnas.

1.1 Generalidades del plomo
El plomo es un metal pesado, de baja temperatura de fusion, de color gris-azulado
que ocurre naturalmente en la corteza terrestre. Sin embargo, raramente se
encuentra en la naturaleza en la forma de metal. Generalmente se encuentra
combinado con otros dos o mas elementos formando compuestos de plomo
(Canjura y Escobar, 2009).

Figura 1.1 Plomo en la corteza terrestre combinado con otros elementos (Fimia, 2011).



1.1.1 Caracteristicas Generales

El plomo es un elemento quimico de la tabla periddica, cuyo simbolo es Pb (del
latin, Plumbum). Es flexible, inelastico se corta facilmente con un cuchillo y se funde
con facilidad. Se lamina y estira por extrusion, pero pequefias cantidades de

arsénico, antimonio, cobre y metales alcalinotérreos aumentan su dureza.

Es toxico, y la intoxicacion por plomo se denomina saturnismo o plumbosis. El
mayor peligro proviene de la inhalacién de vapor o de polvo. La absorcion a través
de la piel puede llegar a ser perjudicial. Este elemento se elimina del organismo
desplazando el calcio o el sodio y formando un complejo estable con los acidos
gamma-aminobutirico GABA, GABBA y GABAC que se evacuan por la orina y en

menor medida a través de las heces (Tabilo, 2008)

1.1.2 Propiedades fisicas y quimicas

Tabla 1.1 Propiedades fisicas y quimicas del plomo (Cubana, 2018)

Informacién general

Nombre, simbolo, nimero: Plomo, Pb, 82

Serie quimica: Metales del bloque p

Grupo, periodo, bloque: 14,6, p

Densidad: 11,340 kg/m?3, 1,5

Apariencia: Gris azulado
Continaa...



Tabla 1.1 Propiedades fisicas y quimicas del plomo (Cubana, 2018). Continuacion

Propiedades atomicas

Radio medio: 180 pm

Radio atdmico(calc): 154 pm (Radio de Bohr)

Radio covalente: 147 pm

Radio de van der Walls: 202 pm

Configuracion electronica: [Xe]4f14 5d10 6s2 6p2

Electrones por nivel de energia: 2,8,18,6

Estado(s) de oxidacion: 4, 2 (anfotero)

Estructura cristalina: Cubica centrada en las caras
(fco)

Propiedades fisicas

Estado ordinario: Solido

Punto de fusion: 600,61 K (327,46 °C)

Punto de ebullicién: 2022 K (1749 °C)

Entalpia de vaporizacion: 177,7 kI/mol

Entalpia de fusion: 4,799 kJ/mol

Presién de vapor: 4,21 x 10-7 Pa a 600 K

Velocidad del sonido: 1260 m/s a 293,15 K

1.1.3 Uso del plomo en la Industria

El plomo se ha utilizado desde la antigiiedad en la industria pues es un metal con
un punto bajo de fusion, suave, maleable, ductil, flexible y muy resistente a la
corrosion, ademas existe en gran cantidad en la naturaleza y es facil de obtener y

de utilizar.



A traveés de los afios, este metal se ha utilizado para diferentes aplicaciones, siendo
las més antiguas las conocidas desde cinco mil afios antes de cristo, cuando era un
subproducto en la produccion de plata, sin embargo, gracias a su flexibilidad y

resistencia a la corrosion comenzé a utilizarse para aplicaciones como:

e Esculturas

e Redes de pesca

e Techos

e Ollas para cocinar

e Barcos

e Lineas de abastecimiento de agua y vertederos de aguas residuales

e Fabricacién de pinturas

Entre muchos otros que cayeron en desuso al conocer los riesgos a la salud que

ocasionan las emisiones y el posible consumo humano.

A pesar de que el plomo se puede encontrar en relativa abundancia, gran parte de
este material destinado a la fabricacibn de baterias proviene del reciclaje de
acumuladores y baterias usadas y cuya vida util ha terminado. Sin embargo, se
requiere un analisis de los restos de este metal, ya que puede contener
contaminantes potenciales si la bateria no tuvo un control en las impurezas

generadas por la accién del motor y la friccion de todos los componentes.

En la industria de la construccién, sus cualidades anticorrosion se utilizan para
fabricar materiales como la espuma de poliuretano, que tienen cualidades acusticas,
ya que impiden el paso de las ondas sonoras y vibratorias, ademas de que se puede
utilizar como un elemento preservador contra la descomposicion y la aparicién de
moho. Incluso en la industria médica se utiliza ampliamente este metal como una
pantalla protectora para las maquinas de rayos X y la fabricacion de agentes

biocidas que combaten a las bacterias.

A pesar de sus inconvenientes, el plomo es un material que cuenta con muchas

aplicaciones y una gran importancia en la industria y el desarrollo humano, por lo



que se recomienda su recoleccidn y reciclaje para evitar la contaminacion ambiental.
(Mecomsa, 2017)

Figura 1.2 Lingotes o Barras de aleaciones de plomo (Mecomsa, 2017).
1.1.4 Fuentes de contaminacion de plomo en las aguas de uso diario

Segun el estudio realizado por Burger y Pose Roman (2010), la contaminacién de
plomo estd ligada a la falta de norvativas y controles sobre el manejo de los
desechos industriales y sobre los rellenos de terrenos con escorias de zonas
anteriormente fabriles. Sumandose a la ausencia de regulacién y control para el
descarte de baterias, la falta de prevencion a las acciones informales de
recuperacion de metales, a la escasa o nula normativa y control en relacion con
pinturas y con objetos de manejo infantil. El plomo llega al agua que las personas

utilizan mediante mecanismos explicados a continuacion:

1.1.4.1 Suministros de agua potable en viviendas

La produccién de plomo alcanzé niveles casi industriales durante el imperio romano,
80,000 toneladas por afio para cubrir la demanda para la construccion de
acueductos, el efecto de la utilizacion de plomo fue un factor primario debido a los
estragos que tuvo en la aristocracia romana, muchos emperadores romanos del
siglo IIl, IV y V muestran claramente los efectos de dicha enfermedad (Fluence,
2016).

Las tuberias de plomo se utilizaron a lo largo de todo Estados Unidos para

transportar el agua potable, pero fue identificado el plomo como una fuente de



envenenamiento a finales del siglo XIX. En Una historia de las tuberias de plomo
publicada en la revista American Journal of Public Health, Richard Rabin, MSPH, un
activista en salud ambiental y ocupacional afirmo6 que hacia el afio 1,900, el 70 por
ciento de las ciudades con mas de 30.000 habitantes utilizaban productos
fabricados con plomo para transportar el agua. Era mas durable y econémico que
el hierro, que era la otra opcion disponible (Fluence, 2016).

El plomo puede infiltrarse en el agua potable cuando las tuberias de servicio que
contienen plomo se corroen; en especial, donde el agua contiene altos niveles de
acidez o poco contenido mineral que corroe las tuberias y los elementos fijos. El
problema mas frecuente se da con el latén o los grifos de laton cromado y los
elementos fijos con soldaduras de plomo, de los cuales cantidades significativas de

plomo pueden infiltrarse en el agua, en especial, en el agua caliente.

La corrosion es la disolucion o deterioro de los metales causado por una reaccion
quimica entre el agua y sus tuberias. Existe un nimero de factores involucrados en

la infiltracion del plomo en el agua, entre ellos:

e Las propiedades quimicas del agua (acidez y alcalinidad) y los tipos y cantidades
de minerales en el agua

e La cantidad de plomo con la que entra en contacto

e Latemperatura del agua

e Qué tan deteriorada estan las tuberias

e La cantidad de tiempo que el agua permanece en las tuberias
La presencia de capas o revestimientos protectores en el interior de los materiales
de plomeria (Agencia de proteccion ambiental de los Estados Unidos, 2016).

1.1.4.2 Deposicion de plomo en suelo

Una fuente potencial de contaminacién del agua superficial y subterranea es el
aporte de sustancias desde el suelo. La deposicion en suelo de materiales de origen

antropico conteniendo plomo no solo degrada ambientalmente al suelo, también



constituye una fuente potencial de contaminacion, tanto para aguas superficiales
debido a escorrentia, como para aguas subterrdneas por lixiviacién, sobre todo en
época lluviosa y en menor grado por actividades agricolas; asi mismo, ocurren
procesos de adsorcion y desorcion de las sustancias por las particulas de suelo y el
transporte advectivo y difusivo de las sustancias una vez incorporadas al flujo

superficial y vertical (Hernandez, 2014).

La contaminacién del agua superficial por plomo no se origina directamente por el
plomo sino por sus sales solubles en agua que son generadas como se ha
mencionado anteriormente, por las actividades antropogénicas; en las aguas
subterraneas en algunos casos sufren un proceso de enriquecimiento natural en
metales pesados al atravesar acuiferos formados por rocas que los contienen en su

composicion.

1.1.4.3 Contaminacién por plomo en agua en El Salvador

La contaminacion por plomo que ocasion0 Baterias de El Salvador, mejor conocida
como “Baterias Récord”, en Sitio del Nifio en San Juan Opico, La Libertad, es uno
de los ejemplos méas embleméticos y catastroficos de la contaminacion causada por
la industria en nuestro pais. Dicha fabrica comienza a ensamblar baterias cerca del
afio 2000, sus operaciones consistieron en fabricar baterias electroliticas de acido
plomo para vehiculos, y ya poseia una planta recicladora de plomo donde generaba

Su propia materia prima.

El MARN brind6é el permiso ambiental a la empresa Baterias de El Salvador,
mediante la resolucién N° 628 2003 emitida el 3 de septiembre del 2003, en la que
se establecia condiciones ambientales de obligatorio cumplimiento, sin embargo, en
el monitoreo ambiental realizado por dicha institucion el 21 de marzo del 2007
establecié que habia incumplimiento en al menos 7 de las 13 medidas ambientales
impuestas por la misma entidad. Los datos de La Auditoria Ambiental que el MARN
realizé fueron tomados de las pruebas efectuadas por la empresa en diferentes

fechas. En lo referente a las aguas residuales se encontré que superaba el limite de



0.05 mg/L de plomo establecido en el permiso ambiental, ya que esta presentaba
un valor de 0.2 mg/L de plomo. Ademas, las aguas residuales, eran descargadas
directamente en una zona aledafa a la fabrica, por lo que muy probablemente eran
infiltradas en el suelo; muy cerca de este lugar se encuentra uno de los principales
pozos abastecedores de agua de la comunidad de Sitio del Nifio (Campos, Quiroa
Yada y Vasquez, 2009).

A principios de 2003 comenzaron a manifestarse graves problemas ambientales y
de salud entre los pobladores de Sitio del Nifio, principalmente en los alumnos de
una escuela aledafa a las instalaciones de Baterias Récord. Los nifios comenzaron
a padecer de dolores de cabeza y de huesos, se les caia el cabello y vomitaban con
mucha frecuencia. En 2007, un estudio realizado por el Ministerio de Salud en 358
pobladores de Sitio del Nifio arrojo que 92 personas tenian plomo en la sangre. Al
menos 369 extrabajadores fueron afectados y aproximadamente 7,250 personas,
gue habitan en seis comunidades aledafias, habian sido afectadas por la
contaminacion generada por la fabrica. Fue hasta en agosto de 2010 que el
Ministerio de Medio Ambiente declar6 estado de emergencia ambiental por
contaminacion con plomo en un radio de 1,500 metros en el cantdn Sitio del Nifio,
en la ciudad de San Juan Opico, departamento de La Libertad, bajo la condicion de
emergencia: Sitio del Nifio, Tecapan, Brisas de San Andrés, residencial Santa Fe,
Prados 1 y 2, caserio Estacion Bandera, Ciudad Versalles, Nueva Candelaria
(Galeas, 2017).

En el ano 2017, se realizd6 un estudio denominado “Disefio de un sistema de
saneamiento ambiental en El Caserio Emiliani del Cantén Flor Amarilla ubicado al
occidente del Municipio de Ciudad Arce”, desarrollado por estudiantes de la Escuela
de Ingenieria Quimica e Ingenieria de Alimentos de la Universidad de El Salvador,
para obtener el grado de ingeniero quimico. El estudio presenta que el agua
abastecida al caserio esta contaminada con plomo debido a la falta de un sistema
de saneamiento adecuado que promueva el uso de aguas no contaminadas con

metales pesados, o que cumplan con la Norma Salvadorefia, NSO 13.07.01:08; se



realizaron dos muestreos con cinco diferentes puntos de toma de muestras dando
como resultado un promedio una concentracion de plomo de 0.37 mg/L, una
concentracion mucho mayor a los 0.01 mg/L que la NSO 13.07.02:08 estipula como
limite maximo permisible, esto repercute en un grave problema para los habitantes
porque involucra su salud, existen riesgos de sufrir trastornos gastrointestinales,
padecimientos crénicos como céncer, insuficiencia renal u otro tipo de

enfermedades y alteraciones del organismo.

La elevada concentracién de plomo que se posee puede ser debido a los procesos
de solubilizacién del plomo de las tuberias de distribucién, pero se considera que
esto es mas una evidencia de la contaminacion ambiental que hay de este metal en
la regidén en estudio a la que pudo haber contribuido la planta de BATERIAS DE
PLOMO RECORD que se encontraba ubicada en el Municipio de San Juan Opico,
en la zona aledafia al Caserio Emiliani y que presento problemas de contaminacion
por plomo, por lo que al agua que es captada para ser ingresada al proceso de
purificacion posee una contaminacion de este metal, lo cual el proceso aplicado de
potabilizacidbn minimiza pero no erradica lo suficiente para que este parametro entre

dentro de lo reglamentario (Arévalo Vargas y Cardona Ramos, 2018).

1.1.5 Efectos del plomo en la Salud

El plomo una vez absorbido, permanece en el organismo por largo tiempo. El plomo
no tiene valor bioldgico. El nivel ideal de plomo en sangre es cero, pero pequefias
cantidades pueden ser absorbidas del ambiente produciendo insignificantes niveles
séricos sin implicaciones téxicas. Sin embargo, exposiciones a cantidades
excesivas de plomo a través de la contaminacion de la atmésfera pueden dar como
resultado un sindrome de intoxicacién por plomo (Organo del Colegio Médico de
Honduras, 1997).

La intoxicacion depende del tipo de compuesto de plomo. La intoxicacion crénica se
presenta generalmente por la absorcion de 6xidos, carbonatos y otros compuestos

solubles en agua a través del tracto digestivo. La intoxicacién aguda es menos
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frecuente y suele resultar de la inhalacion de particulas de 6éxido de plomo. Las
concentraciones de plomo en sangre asociadas con la intoxicacion se encuentran
en el intervalo de 80 a 100 pg/100mL y en ocasiones se han encontrado hasta
300ug/100mI de sangre. La toxicidad aguda se presenta luego de una exposicion
respiratoria a altas concentraciones, con encefalopatia, insuficiencia renal y
sintomas gastrointestinales. La toxicidad cronica es la mas frecuente y se manifiesta
con compromiso multisistémico: hematopoyético, del sistema nervioso,
gastrointestinal, rindn y sistema reproductor (Hernandez Rodriguez y Trivifio Clavijo,
2016).

En la Tabla 1.2 se resumen de acuerdo a las etapas de vida los efectos causados

por el plomo.

Tabla 1.2 consecuencias de la exposicion al plomo en las personas (Agencia de

proteccion ambiental de los Estados Unidos, 2016).

Categoria Efectos

a) Problemas de conducta y aprendizaje

b) Coeficiente intelectual (1Q) deficiente e hiperactividad
Nifios ¢) Crecimiento tardio

d) Problemas de audicion

e) Anemia

Mujeres e Crecimiento limitado del feto

embarazadas |e Nacimiento prematuro

e Efectos cardiovasculares, presion arterial elevada e incidencia de hipertension
Adultos e Disminucion de la funcién renal

e Problemas de reproduccién (en hombres como en mujeres)

1.1.6 Métodos para la remocion de metales pesados en soluciones acuosas

Existen tecnologias convencionales para la remocion de metales pesados
presentes en el agua, entre ellos el plomo, los mayormente usados son métodos
fisico-quimicos donde interactuan fuerzas quimicas o fisicas, a continuacion, se

presentan las mas utilizadas:
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l. Precipitacion Quimica

Es el método méas convencional para la eliminacion de metales pesados, se
aprovecha una de sus propiedades y es que precipitan a un pH basico del medio en
forma de hidroxilo. Se suelen emplear sulfuros como agente precipitante, pero
presenta la desventaja de ser caro y de ser un contaminante en si, si con una
primera precipitacion no se alcanzan los limites establecidos por la normativa, se
procede a una segunda precipitacion con carbonatos con la siguiente etapa de
ultrafiltracién, 6smosis inversa o adsorcion (Belaire Cervantes y Jacobs Fantassi,
2017).

Il. Coagulacién-Floculacién

Los procesos de coagulacion y floculacion siguen normalmente a la precipitacion
quimica y que preceden a la sedimentacién/flotacién. Son de caracter quimico y

fisico respectivamente.

La coagulacion consiste en desestabilizar cargas eléctricas alrededor de una
molécula con la finalidad de obtener, codgulos cargados positiva 0 negativamente,
de esta forma se dan lugar agregados de material. Se conoce también como
fenbmeno de compresion de la doble capa. Se lleva a cabo adicionando sales de
aluminio o hierro y polimeros sintéticos muy complejos que favorecen procesos de
puente intra-particula. La floculacién consiste en la aglomeracién de materia coloidal
coaguladay de materia finamente dividida en suspensién como resultado de colisién

de choque entre particulas (Belaire Cervantes y Jacobs Fantassi, 2017).

1. Intercambio iénico

Es unatecnologia que aprovecha el principio de equilibrio quimico para intercambiar
iones de carga similar entre una disolucion y un sustrato sélido con grupos
funcionales acidos o basicos. Estos sustratos soélidos suelen ser resinas sintéticas
colocadas en una columna a través de la cual se hace pasar el fluido a tratar. Cada

tipo de resina es muy selectiva para uno varios metales en concreto, dependiendo
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de los grupos funcionales que posea. Cuando la columna esta saturada del metal
pesado, esta se puede regenerar, primero haciendo pasar una disolucién capaz de
arrastrar los iones adsorbidos a la superficie de la resina, y seguidamente se afiade
una solucion, para regenerar de los grupos funcionales que ha perdido la columna
(Usualmente, HCI para grupos funcionales &cidos y NaOH para grupos funcionales
basicos) (Belaire Cervantes & Jacobs Fantassi, 2017).

V. Biorremediaciéon

El uso de biomasa activa para la eliminacién de metales pesados es una técnica
reciente muy competitiva desde el punto de vista econdmico frente a tecnologias
que trabajan en un rango de concentraciones bajo. La eliminacion de metales
pesados con microorganismos se puede llevar a cabo a través de tres procesos
distintos, que son, la acumulacién bioldgica, la mineralizacién por actividad bioldgica

y la biotransformacioén (Belaire Cervantes y Jacobs Fantassi, 2017).

V. Adsorcion

La adsorciéon es un proceso de extraccion de materia de una solucion, conocido
como adsorbato, concentrando ésta sobre la superficie de una fase, generalmente

sélida, conocido como adsorbente.

Existen diversos materiales que se usan para un proceso de adsorcion, éstos son

los siguientes:

a) Carbon activo: Es el mas comun de todos ellos y el mas eficiente actualmente
que se encuentra en el mercado, su eficiencia se debe a su superficie
especifica que ronda entre los 500-1200 m? -g* en funcién del diametro de
particula. Los carbones comerciales suelen producirse a partir de madera,
pizarra, carbon bituminoso, residuos de petréleo y cascara de coco.

b) Biomasa: Un grupo emergente de materiales que surge por la necesidad de
obtener técnicas de tratamientos eficientes y mas econémicos, ademas abre

un nuevo camino al uso de subproductos, que vienen siendo residuos de
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procesos productivos. Hay una gran variedad de biomasas y existe un gran
namero de investigaciones detras de ellos con el fin de comercializar este
tipo de tecnologia. Un proceso de adsorcidon que emplea biomasa inerte se

conoce como bioadsorcién (Belaire Cervantes y Jacobs Fantassi, 2017).

1.1.7 Métodos analiticos para determinacion de plomo en soluciones acuosas.

El empleo de la espectroscopia de absorcion atomica (EAA) es el método analitico
de eleccion para el analisis de trazas de metales pesados y metaloides en diversas
matrices (fluidos biolégicos, alimentos, filtros de captacibn ambiental, etc)

(Departamento de Medicina Legal, s.f.)

Para el analisis concreto de cada uno de los contaminantes se emplean diferentes

técnicas analiticas:

e EAA con Llama (Ej.: Cu, Zn)
e EAA con Horno de Grafito (Ej.: Pb, Cd)

l. Espectroscopia de absorcién atomica con llama (FAAS)

Esta técnica permite la deteccién y determinacion de plomo en cualquier tipo de
muestra industrial siempre y cuando pueda ser solubilizada. Los limites de deteccion
en este caso son del orden de la ppm (partes por millén). Esta técnica analitica esta
especialmente indicada para determinar elementos alcalinos, alcalinotérreos y
metales pesados presentes en cualquier tipo de muestra susceptible de ser disuelta.
Los niveles de concentracion que se pueden analizar van desde % hasta ppb (partes
por billébn 6 1 mg/Tm) (Medina, 2015)

Il. Espectroscopia de absorcién atdmica con camara de grafito (GFAAS)

Permite trabajar con muestras de volumen muy reducido (inferior a 100 pL) o
directamente sobre muestras organicas liquidas. Habitualmente se analizan
muestras de material biologico de origen clinico (sangre, suero, orina, biopsias

hepaticas, etc.). Por su elevada sensibilidad (niveles de ppb), la técnica se aplica en
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la deteccidén de metales en productos de alta pureza, como por ejemplo farmacos,
alimentos (peces y carne) y productos industriales, y también en aguas de bebida y
de acuiferos (determinacion de la presencia de Cu, Cd, Pb, As, Hg, etc.) (Medina,
2015).

Los equipos de espectrometria de absorcion atdmica por horno de grafito modernos
son fiables y precisos. Por lo general, los dispositivos estan equipados con un
cargador de muestras automatico, que permite procesar un gran numero de
muestras y obtener mayor exactitud. Como este método utiliza gases inertes, los
equipos pueden funcionar con seguridad sin supervision (Yuste, 2016).

1.2 Fundamentos de Adsorcion

La adsorcién es un proceso de separacion en la que ciertos componentes de una
fase fluida se transfieren hacia la superficie de un sélido adsorbente. Generalmente
las pequefias particulas de adsorbente se mantienen en un lecho fijo mientras que
el fludo pasa continuamente a través del lecho hasta que el sdélido esta
practicamente saturado y no es posible alcanzar ya la separacion deseada
(McCabe, Smith, & Harriott, 1991).

1.2.1 Tipos de adsorcion

Se debe distinguir para principiar entre dos tipos de fenébmenos de adsorcién: fisicos

y quimicos.

l. La adsorcion fisica, o adsorcion de “Van der Waals”

Fendmeno facilmente reversible, es el resultado de las fuerzas intermoleculares de

atraccion entre las moléculas del sdlido y la sustancia adsorbida (Treybal , 1988).

En estos casos, la molécula adsorbida no esta fija en un lugar especifico de la
superficie, sino mas bien esta libre de trasladarse dentro de la interfase. Esta
adsorcion, en general, predomina a temperaturas bajas (Cardenas Salazar y Ortega
Revilla, 2015).
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I. Quemisorcion o adsorciéon activada

Es el resultado de la interaccion quimica entre el sélido y la sustancia adsorbida. La
fuerza de la union quimica puede variar considerablemente y puede suceder que no
se formen compuestos: quimicos en el sentido usual; empero, la fuerza de adhesion

es generalmente mucho mayor que la observada en la adsorcion fisica.

El calor liberado durante la quemisorcion es comunmente grande, es parecido al
calor de una reaccion quimica. El proceso frecuentemente es irreversible; en la
desorcidén, de ordinario se descubre que la sustancia original ha sufrido un cambio

quimico.

La misma sustancia, que en condiciones de baja temperatura, sufrira esencialmente
s6lo la adsorcion fisica sobre un sdlido, algunas veces exhibe quemisorcion a
temperaturas mas elevadas; ademas, los dos fenémenos pueden ocurrir al mismo
tiempo (Treybal, 1988).

Tabla 1.3 Diferencias entre adsorcion fisica y quimica (Cardenas Salazar y Ortega Reuvilla,

2015).
) ) Adsorcion
Parametro Adsorcién Fisica o
Quimica
. Fuerzas intermoleculares de Van der o
Tipo de Enlace Enlaces quimicos
Waals
Reversibilidad Reversible Irreversible
Velocidad de adsorcion Rapido Lento
Especificidad por el adsorbato No es especifico Especifico
Calor de Adsorcion AcHads
20-40 >100
(KJ/mol)
Temperatura de reaccion Baja Alta
Tipo de recubrimiento Multicapas Monocapa
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1.2.2 Equilibrio de adsorcién

Una de las formas mas habituales de representacion del equilibrio de adsorcién es
mediante la relacion entre la cantidad adsorbida y la presion, en el caso de gases o
vapores, o la concentracion en la fase liquida, en el caso de adsorcion de liquidos,
para una temperatura determinada. Esta relacion se conoce como isoterma de

adsorcién para un determinado sistema adsorbato-adsorbente.

El grado de adsorcion de un soluto determinado practicamente decrece siempre que
aumenta la temperatura; generalmente es mayor cuanto menor es la solubilidad en
el disolvente. Como de ordinario es reversible, se obtiene la misma isoterma, ya sea

gue el soluto se desorba o se adsorba (Treybal, 1988).

l. Interpretacion cualitativa de las isotermas
Una inspeccién visual de las formas de isoterma proporciona informacion atil acerca
de considerables extensiones de adsorcion y de las redes porosas en el que el

proceso de adsorcion se ha producido.

Tipo I: isotermas que llegan a un valor maximo de adsorcién sin inflexiones y
caracteristicas de los carbones que contengan sélo microporosidad (muy pocos lo
hacen). Los gradientes de la parte inicial de la isoterma, desde p/p0 valores de cero
a cerca de 0,05, son indicativos de las dimensiones de la microporosidad, o mas
pronunciado de la pendiente son los microporos.

Tipo Il: muestran una inflexion en la region de p/p®>0.1, y en la presion relativa alta,
el p/p®> 0.9, en las extensiones de la subida de adsorcién muy rapidamente. Estas
son caracteristicas de las isotermas de adsorcion en superficies abiertas con la
formacion de capas (con la asistencia de condensacion, y no debe considerarse
como el volumen de llenado) se producen en las etapas finales del proceso.
Ademas, el tipo Il describe isotermas de adsorcion en situaciones mixtas de

microporos y de las superficies abiertas.
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Tipo Ill: son convexas, mirando hacia arriba, y son caracteristicas de la adsorcion
en las zonas de bajo potencial de adsorcion, como es el caso de la adsorcion en las

superficies de los sistemas de polimeros organicos.

Tipo IV: se asemejan a las isotermas de tipo Il, pero, ademas, en lugar de adsorcion
en superficies abiertas a altas presiones relativas, la adsorcién tiene lugar en
mesoporosidad. Estas isotermas podran exhibir las histéresis cuando el mecanismo
de llenado por la condensacion capilar en mesoporos difiera de la de mesoporos de
vaciado. Es habitual que los carbones activados, que no muestran una meseta en

la region de alta presion relativa.

Tipo V: son las de un bajo consumo de energia y superficie solida homogénea por
poseer mesoporosidad.

Tipo VI: son de las superficies con una estructura muy homogénea (por ejemplo,
grafito pirolitico) usando, por ejemplo, el argbn y metano, adsorbatos (pero no de
nitrégeno).
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Figura 1.4 Clasificacion segun la IUPAC de las formas de las isotermas de adsorcién
(Colina, 2012).

Il. Adsorcion de soluciones diluidas
Los contaminantes de los suministros de agua estan en concentraciones bajas y el

conocimiento de su comportamiento hacia los adsorbentes es fundamental, de ahi
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la importancia de la solucion. Las principales diferencias entre la adsorcion de la
fase gaseosa y la fase liquida son los siguientes:

a) Una solucion es tipicamente un sistema de mas de un componente. En los
sistemas experimentales, hay al menos dos sustancias que pueden adsorber.
Para una solucion diluida, la adsorcion de un tipo de molécula consiste en la
sustitucion de la otra. Asi, las moléculas se adsorben no solo porgue se sienten
atraidos a las superficies solidas, sino también porque la solucion puede
rechazarlos. Un ejemplo tipico es el de la union de moléculas hidrofobas en
adsorbentes hidrofébicos a partir de soluciones acuosas que es impulsado
principalmente por su antipatia hacia el agua y no por su atraccion a la
superficie.

b) Isotermas de la solucién puede presentar no idealidad, no sélo debido a las
interacciones laterales entre las moléculas adsorbidas, sino también a la no
idealidad de la solucion.

c) Los procesos de condensacion capilar de la solucion parecen ser menos comun
que la de la fase de gas, debido a las fuerzas de interaccion fuerte de deteccion
en los fluidos condensados.

Las isotermas lineales no son comunes en la adsorcién sobre carbén, pero se
encuentran en la parte inicial de las isotermas en superficies homogéneas. El tipo
Langmuir (L) con frecuencia se produce, incluso cuando las premisas de la teoria
de Langmuir no se cumplen. Tipo F, tipico de las superficies heterogéneas, es
quizas la mas comun. Isotermas de alta afinidad se caracterizan por un aumento

inicial muy fuerte, seguido de un pseudomeseta.

Isotermas sigmoideas se han obtenido con superficies homogéneas, como los
negros de carbon grafitado. Estadisticamente, la adsorcion de soluciones diluidas
es simple porque el disolvente se puede interpretar como primitivo, es decir, como
un continuo sin estructura. Por lo tanto, todas las ecuaciones derivadas de la

adsorcion de gases en monocapa siguen siendo validas después de reemplazar a
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la presion ejercida por la concentracion y la modificacion de las dimensiones de

algunos parametros.

Linsar L - Langmuir ; F ~ Freundich
r )
C ¢ c
r | H = High affinity .| S~ Sigmoid
¢ c

Figura 1.5 Isotermas de adsorcién mas comunes encontradas desde soluciones acuosas

sobre materiales carbonosos (Mendoza Molina, 2012).

Entre los adsorbente mas utilizados para aplicaciones industriales esta el carbén
activado granular (CAG). Las isotermas mas comunes aplicadas en el sistema
sélido-liquido son la isoterma de equilibrio tedrico, de Langmuir y el mas conocido y
mas utilizado para la isoterma de adsorcion de un soluto de una solucion liquida, el
de Freundlich (Mendoza Molina, 2012).

1.2.2.1 Isoterma de Freundlich

En 1906 Freundlich, estudiando la adsorcion de un soluto sobre carb6n activado,
encontré una relacién de tipo exponencial entre la cantidad de soluto adsorbido y la

concentracion en equilibrio, el cual se expresa mediante la siguiente ecuacion:
qo = kC,/™ Ec.1.1

Donde g, es la cantidad de adsorbible removido por unidad de masa de adsorbente
(mg/g), C. es la concentracion en el equilibrio (mg/dm?3), k es la constante de
equilibrio (mgg™ (dm3mg?1)¥") y n es una constante relacionada con la afinidad entre
el adsorbente y el soluto. La Ecuacion 1.1 puede linealizarse aplicando logaritmo

natural:
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In(q.) = In(k) +~In(C,) Ec. 1.2

De forma que representando In(q,) contra In(C,) de los valores de la pendiente y
la ordenada al origen se obtienen los parametros de la isoterma de Freundlich k 'y
n (Ortega, 2012).

1.2.2.2 Isoterma de Langmuir

El modelo de Langmuir fue originalmente desarrollado para representar la adsorcion
de un sistema gas-solido con carbon activado y ha sido ampliamente utilizado para
estudiar la adsorcion de un soluto en fase liquida. En este modelo la atraccion entre
el soluto y la superficie del adsorbente se basa fundamentalmente en fuerzas fisicas
(fuerzas electrostéticas o de Van der Waals) y en su aplicaciéon se asume, por un
lado, que la adsorcion ocurre en sitios activos idénticos de la superficie del
adsorbente y por otro, que una vez el soluto ocupa un lugar, no puede ocurrir otra
adsorcion en este mismo sitio (adsorcién en monocapa). La isoterma de Langmuir

puede representarse de la siguiente manera:

g = (Amaxlley Ec. 1.3

1+bC,

Donde g, Y b son las constantes de Langmuir, y representan la capacidad
maxima de adsorcién de la fase sélida (mgg™?) y la constante de energia relacionada
con el calor de adsorcion respectivamente (dm3mg™?). Esta ecuacion puede ser
rearreglada de forma lineal por la conveniencia del trazado y determinacion de las

constantes de Langmuir, de la siguiente manera (Ortega, 2012):

Ce 1, C

Ec.1.4

e bqmax Amax

Las caracteristicas esenciales de las isotermas de Langmuir pueden ser expresadas
en términos de un parametro de equilibrio adimensional (RL) (Mendoza Molina,
2012).
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T 1+bC,
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Donde b es la constante de Langmuir y C, es la concentracion mas alta de Pb en
mg/L. El valor de R indica que el tipo de isoterma puede ser desfavorable (R. >1),
lineal (R =1), favorable (0< RL < 1) o irreversible R =0.

1.3 CARBON ACTIVADO

En el presente trabajo se estudia la remocidén de plomo en aguas en sistema por
lotes y sistema continuo, usandose carbon activado a partir de estopa de coco como
adsorbente. La seleccion de este material fue debido a su facil adquisicion, pues es

considerado un desecho agricola.

1.3.1 Breve historia del carbén activado

La primera aplicacion industrial del carbdn activo tuvo lugar en 1794, en Inglaterra,
utilizandose como agente decolorante en la industria del azdcar. Esta aplicacion

permanecio en secreto por 18 afios hasta que en 1812 aparecio6 la primera patente.

En 1854 tiene lugar la primera aplicacion a gran escala del carbon activo en fase
gas, cuando el alcalde de Londres ordena instalar filtros de carbdn vegetal en los
sistemas de ventilacion de las cloacas. En 1872, aparecen las primeras mascaras
con filtros de carbdn activo utilizadas en la industria quimica para evitar la inhalacion
de vapores de mercurio. Sin embargo, el término adsorcion no fue utilizado hasta
1881 por Kayser para describir como los carbonizados atrapaban los gases.
Aproximadamente por estas fechas R. von Ostrejko, considerado el inventor del
carbon activo, desarrolla varios métodos para producir carbon activo tal y como se
conoce en nuestros dias, mas alla de simples carbonizados de materiales organicos
o del carbon vegetal. Asi, en 1901 patenté dos métodos diferentes para producir
carbon activo. ElI primero consistia en la carbonizacibn de materiales
lignoceluldsicos con cloruros de metales; lo cual resulto la base de lo que hoy en
dia es la activacion quimica. En el segundo, proponia una gasificacion suave de

materiales previamente carbonizados con vapor de agua o COg2; es decir una
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activacion fisica, o mas correctamente térmica. La Primera Guerra Mundial, y el uso
de agentes quimicos durante esta contienda, trajeron como consecuencia la
necesidad urgente de desarrollar filtros de carbon activo para mascaras de gas. Sin
duda este acontecimiento fue el punto de partida para el desarrollo de la industria
de carbdén activo y de un buen nimero de carbones activos usados no solo en la
adsorcién de gases toxicos sino en la potabilizacion de agua. A partir de este
momento tuvo lugar el desarrollo de multitud de carbones activos para las
aplicaciones mas diversas: depuracion de gases y aguas, aplicaciones médicas,

soporte de catalizadores, etc.

Actualmente, entre los usos del carbén activado cabe resaltar las aplicaciones
medio ambientales, en las cuales los carbones activados son adsorbentes muy
apreciados por sus propiedades. Tanto asi, que la Agencia Estadounidense para la
Protecciéon del Medio Ambiente (U.S. Environmental Protection Agency) ha
reconocido la adsorcién sobre carbdn activado como una de las mejores tecnologias
disponibles para la eliminacion de compuestos organicos e inorganicos de efluentes

acuosos (Ramirez Guerra, 2009).

1.3.2 Definicién de carbén activado

El nombre de carbdn activado se aplica a una serie de carbones porosos preparados
artificialmente, a través de un proceso de carbonizacion, para que exhiban un alto
grado de porosidad y una alta superficie interna (Luna, Gonzalez, Gordon, y Martin,
2007).

Los carbones activados son elaborados a partir de diferentes materiales organicos
que poseen un elevado contenido de carbono, entre ellos estan: la madera,

cascaras de semillas de frutos, huesos de animales, carb6n mineral, etc.

Con el término genérico de carbon se conoce a los compuestos que tienen en su
composicion al elemento carbono (C), ordenado regularmente. Los atomos situados
en la parte exterior de la estructura cristalina disponen de fuerzas de atraccion libre,

lo que les permite atraer compuestos existentes en su inmediato alrededor. Todos
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los atomos de carbono de una estructura cristalina se atraen unos a otros,
adquiriendo una estructura ordenada. Una de las maneras mas sencillas de
diferenciar los carbones que se encuentran en la naturaleza de aquellos que son
fabricados por el hombre, es de acuerdo al grado de ordenamiento de sus atomos.
En el extremo de mayor orden se encuentra el diamante y poco antes de éste el
grafito. De acuerdo con esto un carbon estara mas ordenado mientras su proceso
de formacion se haya llevado a cabo a mayor temperatura y a mayor tiempo (Grupo
TAR, 2016).

1.3.3 Mecanismos de operacién como adsorbente

El carbon activado posee la virtud de adherir o retener en su superficie uno o mas
compuestos (atomos, moléculas, iones) que se encuentren disueltas en el liquido
que estd en contacto con él. Este fendbmeno se denomina poder adsorbente. La
adsorcién es la responsable de purificar, desodorizar y decolorar el agua u otros
liquidos 0 gases que se entren en contacto con el material adsorbente (Ramirez
Guerra, 2009).

Desde un punto de vista estructural, el carbdn activado se puede ver como un grafito
en bruto con una estructura aleatoria o amorfa, muy poroso, con poros de tamafios
muy diversos, desde grietas y rendijas visibles a grietas y rendijas de dimensiones
moleculares. Esta falta de ordenamiento es la razén por la cual el carbén activado
posee una estructura porosa muy desarrollada, dando como consecuencia una

superficie muy elevada, Gtil para los procesos de adsorcion.

Los poros de carbén activado se pueden clasificar por tamafio y también por funcion.
De acuerdo a su funcion los poros pueden clasificarse en poros de adsorcién o de
transporte. Los poros de adsorcion son las Unicas regiones de una particula de
carbon activado con suficiente fuerza de adsorcion para adsorber impurezas. Son
los poros mas pequefios de la particula, y consisten en huecos situados entre placas
de grafito de entre 1 0 5 veces el diametro de molécula que puede retenerse. Los

poros de transporte son los mas grandes de la particula, y van desde poros de 5
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moléculas de diametro a grietas y rendijas visibles. Los poros de transporte
consisten en una amplia variedad de estructuras de tamafios y formas de cinco
ordenes de magnitud en una uUnica particula de carbén activado. Los poros de
transporte son demasiado grandes para adsorber y por tanto funcionan,
simplemente, como difusores que transportan el adsorbato a los puntos de

adsorcion.

Por su tamafo, segun la IUPAC (International Union of Pure and Applied Chemistry-
Union Internacional de Quimica Pura y Aplicada), se distinguen tres grupos de
poros: macroporos (> 50 nm diametro), mesoporos (2-50 nm diametro) y microporos

(< 2 nm didmetro).

En general, los microporos contribuyen a la mayor parte del area de superficie
interna. En general, los macros y mesoporos se pueden considerar las autopistas

de entrada a la particula de carbono, y son basicos para la cinética (Desotec, 2014).

Superficie externa

Macroporos

d > 50nm

Mesoporos

b 2< d<50 nm

Microporos

d < 2nm

Figura 1.6 Tipos de poros presentes en el carbon activado (Hidalgo Segovia y Rivera
Garcés, 2017).

Sin embargo, las propiedades adsorbentes de un carbén activado no sélo se ven
influenciadas por su estructura porosa, sino también por su naturaleza quimica. Una
naturaleza quimica, relacionada con los grupos funcionales superficiales
principalmente de oxigeno y los compuestos presentes en la materia inorganica del

carbon activado, que posee un efecto importante en los procesos de adsorcion.
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Estos grupos funcionales introducen polaridad en la superficie del carbon lo que

tiene efecto en las propiedades adsorbentes (Ramirez Guerra, 2009).

El intercambio iénico de los grupos acidos al liberar protones en medios acuosos y
de los grupos basicos en captarlos cuando se encuentran en un medio &cido,
promueve la aparicion de cargas positivas o negativas en la superficie del carbon
activado. La superficie del carbdn activado incluye una amplia variedad de grupos
superficiales, estos grupos estan compuestos principalmente por oxigeno, y pueden
ser de caracter acido, basico o neutro, los cuales determinan caracteristicas del
material tales como acidez y basicidad total, carga superficial y el caracter
hidrofébico o hidrofilico del solido (Estupifian, 2011).

De estos grupos superficiales los que contienen oxigeno son los mas usuales. Dada
el area relativamente alta de fin de plano de los carbones activados presentan una
fuerte propension a quimisorber (o quemisorber) oxigeno. Este oxigeno molecular
guemisorbido puede disociarse en atomos que reaccionen quimicamente con

atomos de carbono para formar compuestos oxigenados superficiales.

Este proceso de oxidacion es mas significativo en carbones activados tratados a
altas temperaturas. El contenido superficial del oxigeno no se debe sélo a
reacciones con oxigeno, sino que puede reaccionar con otros gases o disoluciones
oxidantes. Asi, la superficie del carbon activado se conforma por oxidacion con
diferentes agentes oxidantes para crear grupos oxigenados superficiales, o
mediante su eliminacién por tratamiento térmico. Los atomos de carbono de los
planos basales poseen orbitales JI, que contienen electrones mas o menos
deslocalizados dentro de estos planos basales. La presencia o ausencia de los
grupos superficiales, asi como el mayor o menor grado de deslocalizacién de los
electrones, afecta a las interacciones del carb6n con otros elementos o compuestos
(Ariza, 2012).
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Figura 1.7 Principales grupos funcionales presentes en la superficie de un carbon activado (Ariza,
2012).

1.3.4 Propiedades y condiciones que afectan la adsorcion en carbén activado

La adsorcion en carbdn activado se ve afectada por diversas propiedades tanto del
carbon como del adsorbato, asi como por las condiciones en el que se lleva a cabo

este fendbmeno. Las propiedades que afectan la adsorcidén son las siguientes:

|.Propiedades relacionadas con el tipo de carbon activado

a) La adsorcion aumenta cuando el diametro de los poros predominantes esta
entre una y cinco veces el didametro del adsorbato.

b) Diferencias en la quimica superficial y en los contribuyentes de las cenizas
pueden afectar la adsorcion, especialmente en fase liquida (Ramirez Guerra,
2009).

Il.Propiedades relacionadas con el adsorbato

a) El tipo de compuesto que desee ser eliminado. Los compuestos con elevado
peso molecular y baja solubilidad se absorben mas facilmente.

b) La concentracién del compuesto que desea ser eliminado. Cuanto mas alta sea
la concentracion, méas carbon se necesitara.

c) Presencia de otros compuestos organicos que competiran con otros
compuestos por los lugares de adsorcién disponibles.

d) El pH del agua. Por ejemplo, los compuestos acidos se eliminan mas facilmente
a pH bajos (Lenntech BV, s.f.).

lll.Propiedades relacionadas con el liquido que rodea al carbén activado

a) Generalmente aumenta la adsorcion al disminuir el pH.
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b) A mayor temperatura disminuye la viscosidad del solvente, facilitando la

difusion hacia los poros (Ramirez Guerra, 2009).

1.3.5 Activacion del carbon

La obtencion de carbon activado estd basada en dos etapas fundamentales: la
carbonizacion de la materia prima y la activacion del producto carbonizado. En
general, todos los materiales carbonosos pueden ser transformados en carbén
activado, siendo las propiedades del producto final dependientes de la naturaleza
de la materia prima, del agente activante, las condiciones del proceso de
carbonizacion como del de activacion. En la Tabla 1.4 se muestra el efecto de la
temperatura de carbonizacion sobre los porcentajes de carbon fijo y materia volatil

para carbones vegetales.

Tabla 1.4 Efecto de la temperatura de carbonizaciéon sobre el rendimiento y composicion
del carbén vegetal (Prias Barragan, Rojas Gonzalez, Echeverry Montoya, Fonthal, y Ariza
Calderon, 2011).

Temperatura de carbonizacién (°C) | Carbon fijo (%) | Material volatil (%)
300 68 31
500 86 13
700 92 7

l Carbonizacién

Figura 1.8 Materia prima para carbén activado (preparacion y caracterizacion de carbén

activado de origen vegetal, 2018).
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Existen dos formas de activacion del carbén: el proceso fisico o también llamado

térmico y el proceso quimico.

l. Proceso fisico
El proceso se inicia con la etapa de carbonizacién, de modo que se logre la
deshidratacion y la desvolatilizacion de forma controlada, obteniéndose un
carbonizado con elevado por ciento en carbono fijo y una estructura porosa inicial.
Durante la carbonizacién los elementos no carbonosos, como el hidrogeno y
oxigeno, presentes en la materia prima, son eliminados en parte por pirdlisis del
material y los atomos de carbono se organizan en estructuras microcristalinas
conocidas como "cristalitas grafiticas elementales"”. El proceso de carbonizacién (o
pirolisis) consiste en un tratamiento térmico sin la adicion de otras sustancias
quimicas ajenas al material a temperaturas entorno a 600-850°C (Recobert, 2015).
Entre estos microcristales hay espacios libres, debido a que su ordenamiento es
irregular. Estos espacios o intersticios son bloqueados por carbono amorfo,
alquitranes y otros residuos de la descomposicion pirolitica del material celuldsico.
Como resultado de ello los carbones producto de la carbonizacién so6lo presentan
una pequefia capacidad de absorcion aumentandose esta capacidad a través del

proceso de activacion.

El proceso fisico de activacidon consiste en carbonizar la materia prima llegando al
rojo vivo para expulsar los hidrocarburos, pero sin el suficiente aire para llegar a la
combustion, obteniéndose asi un carbdén primario. Luego se expone éste a un
agente oxidante, normalmente el vapor de agua, la reaccion es endotérmica por lo
gue es necesario generar una temperatura constante (800-1000 °C). El proceso
fisico también se conoce como activacion térmica a pesar de que la activacion se
produce debido a una reaccion (quimica) del agente activante (un oxidante como el

aire, vapor de agua, CO2, etc).

Il. Proceso quimico
Este proceso se desarrolla en una sola etapa, calentando en atmadsfera inerte una

mezcla del agente activante con el material de partida. Las sustancias mas usadas
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son: acido fosforico (H3POa4), Cloruro de cinc (ZnCl2), acido sulfurico (H2S0a4),
aunque también se han usado sulfuros y tiocianatos de potasio, cloruros de calcio y
magnesio, hidroxidos de metales alcalinos, entre otras sustancias, siempre en
dependencia de la materia prima original a utilizar y el mayor o menor volumen de
poros de un tipo o de otro que se quiera obtener. El proceso involucra el mezclado
de la materia prima original con el agente activante (deshidratante), formando una
pasta que luego es secada y carbonizada en un horno, a una temperatura entre 200
y 650 °C, ocurriendo una deshidratacion con el resultado final de la creacion de una
estructura porosa y una ampliacion del area superficial. Los parametros
fundamentales que controlan el proceso de activacion quimica y el producto a
obtener son: la relacion de impregnacion, la temperatura de activacion y el tiempo
de residencia. La dependencia de la estructura del carbdn con estas variables puede
ser seguida por los cambios en las formas de las isotermas de adsorcion (Grupo
TAR, 2016).

1.3.6 Forma fisica y tamafio del carbén

El carb6n activado puede encontrarse en presentaciones como: granulos irregulares
(CAG), polvo (CAP), pellets, fibras o teles, siendo los primeros dos los mas

utilizados.

l. Carbon activo en polvo (pulverizado)

Los carbones activados pulverizados tienen una gran area superficial y una
estructura porosa bien definida, en la cual predominan los medios y macroporos.
Este se afiade al fluido a tratar, por lo cual posteriormente se remueve por filtraciéon
y/o sedimentacién luego de estar en contacto un determinado tiempo. El contacto
intimo que se produce con el fluido es debido al tamafio de sus particulas, asi como
sus propiedades de humedad y sedimentacion (Hidalgo Segovia y Rivera Garcés,
2017). Presentan un tamafio medio de particula entre 15 y 25 um (Carrillo &
Sanchez Muiios, 2013).
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Figura 1.9 Carbon activo en polvo (Carbotecnia, 2014).

Il. Carbon activo granular
El carbdén activo granular es producido en base a materias primas rigidas, lo que le
permite al carbon adquirir la dureza requerida para prevenir las pérdidas por friccion
y manipulacion. Tienen una elevada area superficial, que le confiere una gran
capacidad de adsorcion dependiendo de su aplicacion. Por lo general, son
empleados en columnas de lechos fijos 0 méviles para tratar los fluidos (Hidalgo
Segovia y Rivera Garcés, 2017). Presenta tamafios menores de 100 um, siendo los

tamafios tipicos entre 1 y 5 mm (Carrillo y Sdnchez Mufios, 2013).

Figura 1.10 Carb6n activo granular (Carbotecnia, 2014).
1.3.7 Caracterizacion fisica y quimica del carbdn activado

Durante el proceso de carbonizacion los elementos no carbonosos como el
hidrogeno y oxigeno, presentes en la materia prima son eliminados en parte por la

pirolisis del material y los atomos de carbono se organizan en estructuras
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microcistalinas, asi también la quimica superficial del material cambia luego de todo
el proceso. Por lo que un andlisis fisico-quimico al material obtenido es requerido
para verificar si cumple con los estandares requeridos para un buen desempefio en

su uso final.

1.3.7.1 Andlisis fisico

El analisis fisico de carbdn se define como la determinacion de humedad, contenido

de cenizas y materia volatil. Se especifica, a continuacion, las respectivas normas:

e ASTM D2867-99, Standard Test Methods for Moisture in Activated Carbon

e ASTM D2866-94, Standard Test Methods for Total Ash Content of Activated
Carbon

e ASTM D5832-98, Standard Test Methods for Volatile Matter Content of Activated

Carbon Samples

El contenido de humedad se debe especificar ya que mientras mayor sea su
contenido menor sera el porcentaje de carbon neto. En el caso del tratamiento de
agua, la desventaja fundamental de las cenizas consiste simplemente en que
mientras mayor es su porcentaje, menor es la cantidad de carbén realmente efectivo
(Ramirez Guerra, 2009). La determinacion de materia volatil puede usarse como
una medida relativa del grado de carbonizacion en un carbén activado y el grado de
carga de material volatil sobre un carbdon activado que se ha usado en una
aplicacién de adsorcién. Combinado con otra informacion, la materia volatil de un
carbon activado puede ser util en la evaluacion de su desempefio en aplicacion de
adsorcion (ASTM D5832-98).

1.3.7.2 Distribucion del tamafio de particula del carbén activado granular

Es necesario conocer la distribucion del tamafio de particula del carbén activado a
fin de proporcionar el contacto apropiado de gases o liquidos en un lecho empacado
del material. Cambios en la distribucién del tamafio de particula puede afectar la

caia de presién a través del lecho y la tasa de adsorcién en un lecho de tamafio
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dado. Un peso conocido de carbén activado es colocado arriba del tamiz superior
de un conjunto apilado de tamices U.S Standard y sacudido bajo condiciones
estandar por un periodo especifico de tiempo. Luego, con porcentaje de peso del
total retenido en cada tamiz y la bandeja del fondo es determinado (ASTM D2862-
97).

Segun Ramirez Guerra (2009), los carbones granulados utilizados para el
tratamiento de agua y de liquidos en general tienen un rango tipico entre
granulometrias de 8x30, 12x40, 14x30 y 14x40.

1.3.7.3 Fluorescencia de rayos X

La fluorescencia de rayos X (FRX) es una técnica espectroscopica que utiliza la
emision secundaria o fluorescente de radiacion X generada al excitar una muestra
con una fuente de radiaciébn X. La radiacion X incidente o primaria expulsa
electrones de capas interiores del &tomo. Los electrones de capas mas externas
ocupan los lugares vacantes, y el exceso energético resultante de esta transicion
se disipa en forma de fotones, radiacién X fluorescente o secundaria, con una
longitud de onda caracteristica que depende del gradiente energético entre los
orbitales electronicos implicados, y una intensidad directamente relacionada con la
concentracion del elemento en la muestra. La FRX tiene como finalidad principal el
andlisis quimico elemental, tanto cualitativo como cuantitativo, de los elementos
comprendidos entre el fldor (F) y el uranio (U) de muestras sélidas (filtros, metales,
rocas, muestras en polvo, tejidos, etc.) y liquidas porque permite hacerlos sin

preparacion de la muestra (Universidad de Alicante, s.f.).

1.3.7.4 Espectroscopia infrarroja

Esta espectroscopia se fundamenta en la absorcién de la radiacion IR por las
moléculas en vibracion. Una molécula absorbera la energia de un haz de luz
infrarroja cuando dicha energia incidente sea igual a la necesaria para que se dé
una transicion vibracional de la molécula. Es decir, la molécula comienza a vibrar

de una determinada manera gracias a la energia que se le suministra mediante luz
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infrarroja. En principio, cada molécula presenta un espectro IR caracteristico (huella
dactilar), debido a que todas las moléculas (excepto las especies diatomicas
homonucleares como Oz y Brz) tienen algunas vibraciones que, al activarse,
provocan la absorcién de una determinada longitud de onda en la zona del espectro

electromagnético correspondiente al infrarrojo.

De esta forma, analizando cuales son las longitudes de onda que absorbe una
sustancia en la zona del infrarrojo, podemos obtener informacion acerca de las

moléculas que componen dicha sustancia.

La espectroscopia infrarroja tiene su aplicacion mas inmediata en el analisis
cualitativo: deteccién de las moléculas presentes en el material (Universidad del

Pais Vasco, s.f.)

1.3.7.5 pH del carbén activado

Cuando un fluido que contiene un adsorbato se pasa a través de un lecho de carbén
activado, reacciones quimicas toman lugar entre el carbén activado, sus otros
constituyentes no carbonosos y el adsorbato contenido en el fluido. El pH del carbén
puede ser un parametro significativo de tal reaccion y, por lo tanto, puede ser una
caracteristica importante (ASTM D3838, 1999).

Un carboén activado de concha de coco, aunque se activa con vapor de agua y sin
intervencion de reactivos quimicos, contiene sodio y potasio en forma de 6xidos,
que provienen de la misma materia prima; al disolverse en agua, éstos forman

hidroxidos que aumentan el pH de la misma.

Si el pH del extracto acuoso es igual al del agua que va a tratarse, no ocurre
alteracion en esta ultima. Cuando es diferente, solamente se modificara el pH de los
primeros litros tratados. En su defecto el usuario puede agregar un acido o un alcali
e inundar el carbén activado granular en agua hasta lograr el pH requerido (Ramirez
Guerra, 2009).
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1.3.8 Reactivacion del carbdn activado

Los lechos de carbon activo van perdiendo capacidad de adsorcién a medida que
el propio carbon va saturandose de las sustancias adsorbidas, llegando a un punto
de ruptura tal que habra que tomar la decision de proceder a su regeneracion, para
lo cual hay que extraer este carbdn y trasladarlo a la instalacion de regeneracion
correspondiente (Herndndez Castro y Ortez Moran, 2006).

Los métodos para regenerar el carbon granular se basan en:

I. Paso de vapor a baja presion a través del lecho, para evaporar y eliminar el
disolvente ocluido. Si el carb6on usado sélo ha adsorbido algunos productos
muy volatiles, puede practicarse la regeneracion del mismo mediante vapor,
que ademas es util para quitar la obstruccion de la superficie de los granulos
y esterilizar el carbén.

[I. Extraccion del adsorbato mediante un disolvente, un acido o un alcali. Se citan
desarrollos que emplean un disolvente a 100°C y a pH elevado, con pérdidas
de carbon del orden del 1 %.

[ll. Regeneracién por via térmica.

IV. Tratamiento del carbdn con gases oxidantes.

Es frecuente el uso de una de las dos primeras técnicas en combinacién con las
siguientes; asi, el carbén granular se regenera facilmente por oxidacion de la
materia organica y su posterior eliminacion de la superficie del carb6n en un horno

(Textos cientificos, s.f.)

La técnica de regeneracion de mayor uso es la térmica, pero ésta demanda un alto
consumo de energia y es necesario el traslado del carbén a empresas donde pueda

ser tratado.

El Instituto de Materiales de la Universidad de Alicante en el afio 2017 desarrollé un
nuevo procedimiento para la regeneracion de materiales porosos saturados con

contaminantes mediante métodos electroquimicos. Esta tecnologia permite la
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regeneracion del carbon activado y la transformacion de los contaminantes
dersorbidos en un solo paso y en el mismo sitio (in situ) donde se produce la
saturacion del material poroso. Se trata de un proceso muy sencillo, eficiente y
econdémico que aporta una serie de ventajas respecto a la regeneracion térmica
utilizada actualmente, entre ellas: posee un alto rendimiento en la regeneracion,
permite destruir los contaminantes adsorbidos o transformarlos en otros (menos
toxicos o de alto valor afiadido), no se modifica la porosidad y las propiedades
iniciales del carbdn, tiene un consumo mas bajo de energia y la tecnologia se puede
adaptar a los sistemas existentes para llevar a cabo la regeneracion in situ. Ademas,
esta tecnologia permite aumentar la velocidad de adsorcién de los contaminantes y
la capacidad de adsorcién del material poroso. En la regeneraciéon electroquimica
se aplica una diferencia de potencial entre dos electrodos mediante una fuente de
corriente continua, lo que provoca una polarizacion del material poroso. Esta
polarizacion afecta a las interacciones entre las especies retenidas y el material
poroso, modificando el equilibrio de adsorcidbn de estas especies. Segun la
naturaleza de las especies retenidas, el pH del medio y otros factores, se puede
favorecer la desorcion de los contaminantes, con la consiguiente regeneracion
completa del material poroso usado (saturado con contaminantes) de un modo

suave, sencillo, rapido y economico.

Ademas, una vez desorbido el contaminante, puede ser eliminado completamente
(si es un compuesto organico, se puede llegar a CO2 y H20), transformarlo en otro
(menos toxico o de mayor valor afiadido), o recuperarlo para su venta y/o

incorporacion de nuevo al proceso productivo.

Otra de las posibilidades que permite este nuevo tratamiento electroquimico es el
aumento del proceso de adsorcién, ya que mejora tanto la cantidad de contaminante

adsorbido, como la velocidad de adsorcion.

Por tanto, el proceso de regeneracion electroquimica es muy versatil y permite tanto

la regeneracion del carbdon activado al término de su vida util, como la
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transformacion del contaminante. Ademas, permite el aumento del rendimiento en

el proceso de adsorcion durante el uso del carbén activado.
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Figura 1.11 Diagrama esquematico de los componentes del sistema de adsorcién-
regeneracion electroquimica de carbén activado (Lozano, 2013).

En casos en los que no se considere la regeneracion del adsorbente, se debera
disponer del mismo de acuerdo con la legislacion y manejarlo como un residuo

peligroso.

1.3.9 Disposicion final de carbén activado contaminado con plomo

Al agotarse la posibilidad de regeneracion de los adsorbentes, es necesario realizar

la disposicion final de los mismos.

Entre los métodos de disposicién final para residuos sélidos peligrosos se

encuentran:

I.  Reduccion de volumen
II.  Estabilizacién y solidificacion (encapsulado)
lll.  Enterrado
IV. Exportacion a paises desarrollados (s6lo con fines de tratamiento y

disposicion final)
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Los desechos peligrosos se mezclan con otros materiales para ser capturados o
fijados, formando una estructura sélida. El objetivo es convertir los desechos
peligrosos en un sélido inerte, estable, de baja lixiviabilidad (la lixiviacion es el
proceso por el cual los contaminantes se transfieren de una matriz estabilizada a un
medio liquido como el agua) y con suficiente fuerza mecénica, se previene que

migren hacia el agua.

La solidificacion depende de las caracteristicas de los desechos. Los materiales

usados en la solidificacion son:

. Cementos,

II.  Limo o materiales puzolanicos (porcelana),
[ll.  Materiales termoplasticos: betan, parafina o polietileno,
IV.  Silicatos fundidos

V. Arcillas (Salas Jiménez, Quesada Carvajal y Harada, 2009)

En el pais, el MARN, en el afio 2015 propone en el Lineamiento Técnico para el
Tratamiento y Disposicién final de Desechos Contaminados con Plomo, realizar la
estabilizacion de material contaminado con plomo mediante la cementacion en una
matriz de hormigon y la posterior evaluacion de la lixiviacion del plomo mediante el
analisis del contaminante por la técnica de absorcion atomica. Si la determinacion
de no peligrosidad de los bloques de hormigén de la muestra de lixiviacion reporta
concentraciones menores o iguales a 5 ppm de plomo, estos podran ser dispuestos
en un relleno sanitario que cuente con el permiso ambiental de funcionamiento. De
encontrarse concentraciones mayores de plomo, los bloques deberan ser triturados
y mezclados nuevamente con una proporcién mayor de cemento portland a fin de
garantizar la cementacion de plomo. Posteriormente, se debera evaluar la no

peligrosidad mediante la lixiviacion.

1.3.10 Carbon activado a partir de estopa de coco (Cocos nucifera)

Coco es comuUnmente llamado al fruto del arbol cocotero, de la familia de las

palmaceas, especie Cocos nucifera; el arbol tiene un tronco cilindrico de 30 — 45
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centimetros de diametro aproximadamente y dependiendo de la especie hasta 30
metros de altura, marcado por anillos que sefalan la posicién de las hojas que ha
ido perdiendo. En el extremo superior se encuentran las hojas curvadas en forma
de arco que llegan a tener de 3 a 4,5 metros de longitud. El fruto cuelga en racimos
de 10 a 20 unidades y en cada arbol puede haber, dependiendo de la época unos
10 racimos. El Coco maduro es de forma ovoidal, de unos 30 centimetros de
longitud y puede llegar a pesar hasta 2,5 kilogramos, esta revestido de una cascara
fibrosa (exocarpo) de 4 o 5 centimetros de espesor que envuelve una cascara dura
(endocarpo) de 5 milimetros de espesor; parte del exocarpo es una capa intermedia
(mesocarpo) que recubre el endocarpo y dentro de este Ultimo esta una pulpa
blanca oleaginosa (endosperma) conteniendo en su cavidad central un liquido dulce
conocido como agua de coco (cotiledén) de aproximadamente 300 gramos, que se
encuentra encerrado en el interior hueco del fruto (Garcia Rodriguez y Guerrero,
2003).

Endosperma

Endocarpio (Pulpa) Mesocarpio Exocarpio
(céscara) (fibra) (piel exterior)

Figura 1.12 Esquema de las partes del coco (Gonzalez, 2016).

En El Salvador existen 7,000 ha de cocotero; es la especie de fruta tropical que

mejor se adapta a la zona costera y playas del pais.

La mayoria de las tierras cultivadas de cocotero se encuentran ubicadas en las
zonas costeras del pais: en los departamentos de La Paz, La Libertad, Sonsonate,

Ahuachapéan y Usulutan (en las Islas de la bahia de Jiquilisco) donde se encuentra
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el 50 % del area cultivada, sin embargo, el cocotero se adapta en los valles
intermedios: Jiboa, Lempa -Acahuapa, Atiocoyo, San Andrés y Zapotitlan.

En el pais el uso mas frecuente es el de fruta fresca, consumiéndose el agua como
fruta fresca, el palmito es la yema terminal del cocotero y se consume crudo, del
endosperma de la semilla se obtiene aceite de coco que se utiliza en la fabricacion
de aceites comestibles, jabones, detergentes y otros subproductos. (Garcia

Rodriguez y Guerrero, 2003).

APTAS
B NO APTAS

Figura 1.13 Zonas potenciales y productoras de coco en El Salvador (Garcia Rodriguez y
Guerrero, 2003).

La demanda mundial de carbdn activado esta incrementando. Las materias primas
utilizadas no son renovables. Consecuentemente, todas las fuentes posibles deben
ser investigadas. Por lo tanto, la preparacion de carbén activado con area de alta
superficie del subproducto agricola es un tema muy interesante. La estopa de coco
es adecuada para la preparacion de carbon activado microporoso debido a su
excelente estructura natural y a su bajo contenido de cenizas. La conversion de
estopa de coco en carbones activados que pueden usarse como adsorbentes en la
purificacion del agua o tratamiento de efluentes industriales y municipales agregaria
valor a estos productos agricolas, ayudara a reducir el costo de eliminacion de
desechos y proporcionara una alternativa potencialmente barata a los carbones
comerciales existentes (Hernandez Rodriguez, Yperman, Otero Calvis, y Falcon
Hernandez, 2017).
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El mesocarpio de coco posee grandes potencialidades para adsorber iones de
metales pesados. Su naturaleza porosa es un elemento que influye en su elevada
adsortividad, ademas contiene lignina (15-36%), celulosa (33-61%), pentosa
(29,27%) y ceniza (0,61%), entre otros componentes. Sus propiedades adsortivas
se atribuyen a la presencia de algunos grupos funcionales, como el carboxilo, el
hidroxilo, y la lactona, que tienen una elevada afinidad por los iones metalicos. La
interaccion que gobierna la captacion de los iones metalicos en el mesocarpio esta
dada principalmente por la presencia de lignina y celulosa, ya que poseen grupos
funcionales como alcoholes y grupos carboxilo, que intervienen en el intercambio
del ion mediante la formacién de complejos con los cationes metalicos (Pérez,
2015).

A continuacion, en la Tabla 1.5 se presenta algunas caracteristicas de materias
primas para elaboracién de carbones activados, el fruto del cocotero se perfila en la

casilla de materiales que contienen lignina:

Tabla 1.5 Caracteristicas de algunas materias primas del carbén activado (Hidalgo
Segovia y Rivera Garcés, 2017).

Materia  Carbdén Volatiles Densidad Ceniza Textura del
Aplicacién
prima (%) (%) (g/cc) (%) carbon activado
Suave, gran
Madera 40-45 55-60 0,4-0,5 0,3-1,1 .
volumen de Adsorciéon en
suave
poro fase acuosa
Suave, gran Adsorcion en
Madera
volumen de fase acuosa
dura 40-42 55-60 0,55-0,80 0.3-1.2
poro
Adsorciéon en
Suave, gran fase acuosa
Lignina 35-40 58-60 0,3-0,4 -- volume de poro
Continda...
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Tabla 1.5 Caracteristicas de algunas materias primas del carbén activado (Hidalgo

Segovia & Rivera Garcés, 2017). Continuacion

Materia  Carbén Volatiles Densidad Ceniza Textura del
Aplicacién
prima (%) (%) (g/cc) (%) carbén activado
Adsorciéon en
Volumen de
Céscara de . fase gaseosa
microporo
nuez 40-45 55-60 1,4 0,5-0,6
mediano
Adsorcién en
Duro, reducido fase vapor
Lignito 55-70 25-40 1,00-1,35 5-6  tamafio de poro
Carbén Reducido Tratamiento
volumen de
suave 65-80 20-30 1,25-1,50  2-12 de aguas
poro residuales
Duro gran »
Carbdn Adsorcién en
85-95 5-10 1,5-1,8 2-15 volumen de
duro fase gaseosa
poro

y Enriquez Enriquez, 2014).
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La lignina presenta propiedades quimicas como dispersante,

1.4 MODELACION Y DISENO DE COLUMNAS DE LECHO FIJO

adsorbente,

aglomerante, emulsionante y estabilizador de emulsiones. Debido a la presencia de
estos sitios activos, la molécula de lignina tiene mayor afinidad con iones metalicos,
por lo que puede ser utilizada en la adsorcion de metales pesados como Pb(ll),

Cu(ll), Cd(1), Zn(Il), y Ni(ll) en el tratamiento de aguas residuales (Ramirez Franco

Los modelos matematicos del fenomeno de adsorcion en columnas de lecho fijo son

una excelente herramienta para su adecuado disefio, operacién y mantenimiento.




Asimismo, favorecer su posible escalamiento a un nivel industrial. La validacion del
modelo propuesto y su solucién analitica se puede lograr por experimentos de

laboratorio bien disefiados.

1.4.1 Transferencia de masa del proceso

El proceso de adsorcion en una columna de lecho fijo se realiza haciendo pasar el
agua a tratar a través de la columna, la cual contiene el material filtrante, pasando
de forma constante hasta el fondo de la columna, de manera que se produce una
acumulacion de sustancias en el filtro al paso del tiempo, la concentracién del soluto
contaminante se va concentrando en la superficie de las particulas del filtro al paso
del tiempo hasta que el empaque se satura y la concentracion con la que entra el

soluto en la parte inicial de la columna (filtro) sera igual a la concentracion de salida.

La solucion entra y sale constantemente de modo que el equilibrio entre el adsorbato
y el adsorbente en cualquier etapa nunca se establece. El equilibrio se produce
continuamente debido a la entrada de alimentacion fresca a la columna, por lo que

las concentraciones son ajustadas en todo momento.

Supongamos que una solucién de concentracion inicial conocida (Co) pasa a través
de un lecho de material adsorbente, cuya superficie se encuentra en un principio
libre de soluto. Si la parte alta del lecho es la que primero entra en contacto con la
solucién, habra una adsorcién rapida de soluto, quedando retenido la mayor parte
en esta seccion, adsorbiéndose las moléculas de soluto que hayan escapado en las

capas siguientes del lecho.
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Figura 1.14 Columna de adsorcion (Morén, 2018).

De modo que, al inicio, la concentracion de la solucion en la salida de la columna
(Cr) se encontrara libre de soluto; sin embargo, esto solo ocurre durante un breve
periodo de tiempo, puesto que a medida que la solucidén siga ingresando a la
columna las capas subsiguientes se iran saturando con el soluto. En consecuencia,
la zona de adsorcion se va desplazando a lo largo de la columna, a una velocidad
menor que la velocidad con la que el fluido la atraviesa; llegando un instante en el
cual la zona de adsorcion alcanza el fondo de la columna, provocando un repentino
aumento de la concentracién del soluto en la solucién de la salida, instante que se

conoce como punto de ruptura (Morén, 2018).

La curva de ruptura representa el perfil de concentraciéon de adsorbato frente al
tiempo que consume el fluido en abandonar el lecho. Cuando la concentracion
alcanza el valor limite permisible (punto de ruptura), entonces se interrumpe el flujo
0 bien se conduce este a otro lecho de adsorbente fresco (Cardenas Salazar &
Ortega Revilla, 2015).
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Se alimenta constantemente la columna hasta que se satura.

Concentracion de soluto en la alimentacion, yF

| ¥ | ¥ | ¥

. adsoreidn

adsoreidon

o o o e i L i i s i Wk 552 —
A0
Curva de Ruptura |
Punto de Quiebre / !

TR Tg

ty : Tiempo de quiebre donde se empieza a saturar la columna
ts + Tiempo cuando la columna estd completamente saturada y es completamente
ineficiente.

Figura 1.15 Curva de ruptura tipica (Mendoza Molina, 2012).

Valencia y Castellar (2013) afirman que “El criterio de tiempo de ruptura se adopta
como el lapso que transcurre cuando la concentracion del adsorbible llegue al 10%

de la concentracion inicial”.

1.4.2 Modelo matematico para el disefio de unidades de adsorcion de lecho fijo

Normalmente, las isotermas de sorcion han sido utilizadas como una prueba
preliminar para la seleccion de un adsorbente antes de realizar pruebas mas
costosas; ya que éstas dan una indicacién de la efectividad en la remocién del
contaminante en particular, asi como la cantidad méaxima que puede ser adsorbida
o intercambiada por un determinado adsorbente del contaminante en estudio. No
obstante, las isotermas no pueden proporcionarnos datos precisos sobre el

escalamiento en sistemas de lecho fijo o columnas empacadas, debido a que:

|. La adsorcion en las columnas no llega al equilibrio.
ll. El adsorbente raramente llega a su agotamiento total.
lll. La informacién sobre los efectos de regeneracion y problemas hidraulicos son

dificiles de obtener con las pruebas en lote.
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IV. Las isotermas no pueden predecir cambios quimicos o bioldgicos en el

adsorbente.

Por lo anterior, es importante estudiar la aplicabilidad de los materiales adsorbentes
en operaciones en columna o sistemas de lecho fijo, para asi poder obtener algunos

parametros operacionales basicos que sean Utiles para un posterior escalamiento.

Los métodos cortos o empiricos se usan ampliamente para el disefio de lechos fijos,
no solamente debido a su simplicidad y confiabilidad, sino también a que
representan una buena alternativa a métodos mas rigurosos. Aun asi, se debe tener
especial cuidado cuando se determine la aplicabilidad de los métodos cortos para

un problema de disefio en particular.
Algunos métodos cortos son:

I. Longitud o peso de lecho sin usar (Length of Unused Bed — LUB, o Weight of
Unused Bed — WUB)
Il. Longitud de la Zona de Transferencia de Masa (LZTM)
lll. Tiempo de Contacto de Lecho Vacio (Empty Bed Contact Time, EBCT)
IV. Tiempo de Servicio de Profundidad de Lecho (Bed Depth Service Time, BDST)
V. Aproximacion de Unidad de Transferencia (Transfer Unit Approach, NTU y HTU)
VI. Capacidad al Punto de Ruptura

Los métodos EBCT y BDST son los mas utilizados para el disefio en sistemas de
tratamiento de agua a partir de datos obtenidos a escala piloto o experimental. El
método BDST ha sido utilizado por varios investigadores para el manejo de datos
obtenidos de pruebas en columna en la remocion de iones metalicos y compuestos

organicos sobre varios tipos de adsorbentes (Cortés Martinez, 2007).

1.4.2.1 Modelo BDST

Modelo del tiempo de servicio de la altura de un lecho (BDST): Este modelo supone
que la difusion intraparticular y la resistencia de masa externa son insignificantes y

que la cinética de adsorcion esta controlada por la reaccion superficial entre el soluto
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en la disolucion y el adsorbente que no ha sido usado. La ecuacion inicial propuesta
por Bohart y Adams esté dada por la expresion:

In (% - 1) = In (e(’“voé) - 1) — (KC,t) Ec. 1.6

Z VA Z
En esta relacion €(K¥o7) 5 1, por lo tanto In(e(KN"U) — 1) =~ In(e(“’"ﬁ)>; esta es
la razon por la cual Hutchins propuso la siguiente relacion lineal entre la altura del
lecho de la columna (Z) y el tiempo de servicio (t):

N,
Co

t =

o7 - L mE-1) Ec. 1.7
U KC, c

donde t es el tiempo de servicio de la columna en el punto de ruptura (min), No es
la capacidad dinamica del lecho (mg-dm=3), Z es la altura del lecho (cm), U es la
velocidad de flujo lineal (cm-min-t) detenida como la razén entre el flujo volumétrico
Qv (cm3min) y el area de la seccioén transversal de la columna (cm?), Co y C son,
respectivamente la concentracién inicial y a un tiempo t (mg-dm=3) y, K es la

constante de velocidad de adsorciéon (dm3min-t-mg?).

La Ecuacion 1.7 se conoce con el nombre de tiempo de servicio de una altura de
lecho (BDST) y representa una linea recta que puede expresarse de una manera

simplificada como:

t=aZ+b Ec. 1.8
donde:
a =0 Ec. 1.9
ColU
y
b=—In-1) Ec. 1.10
KC, c
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La capacidad dindmica del lecho No, puede evaluarse a partir de la pendiente de la
gréfica (a) y la constante de velocidad de adsorcion, K puede calcularse a partir de

la ordenada al origen (b) (Valencia Rios & Castellar Ortega, 2013).

120 T T  — | T T
100 B 4
o
80 // -
Tiempo de 60 [~ =~
ruptura, h / N,
40 " pendiente = =
/ uc
°
20 - -
0} i .
el
-20 | 7 -
-40 ts Interceptob = - |n[(c°/cb) - 1]/kC° -
-60 | 1 | | 1 1
0 2 4 6 8 10 12 14
Profundidad del lecho, ft

Figura 1.16 Gréafica del método BDST (Cortés Martinez, 2007).

Cortés Martinez (2007), ratifica que en el método BDST “La cinética de adsorcién
no esté influenciada significativamente por condiciones externas al adsorbente; esto
es, que la velocidad de adsorcién es controlada solamente por procesos que
ocurren dentro de las particulas de adsorbente. Si esta suposicion es valida,
entonces los datos de los experimentos en columna pueden ser escalados de
manera confiable a otras velocidades de flujo sin la necesidad de realizar pruebas

piloto en columnas mas grandes”.

Este método para estimar el efecto de cambio en la concentracién de alimentacion
parece funcionar bien cuando se trata de remover un solo componente del agua
usando carbon. No obstante, se requiere de mayor experimentacion antes de aplicar
el método a sistemas multicomponentes y sistemas no diluidos (Cortés Martinez,
2007)
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1.5 VARIABLES DE DISENO DE UNA COLUMNA DE LECHO FIJO

Las condiciones experimentales por variar son: el flujo volumétrico (Qv) y la altura
del lecho (Z), sobre la capacidad de adsorcién en columna, manteniendo la
temperatura y pH constantes, para la remocion de iones plomo sobre carbén

activado granular.

La cantidad de soluto adsorbido por gramo de adsorbente en el punto de ruptura, gn

(mg-g?) puede obtenerse a partir de la siguiente ecuacion:

— Qut10%Co EC 1 11
I = "o00m n

Donde ti0% s el tiempo de servicio (min) obtenido cuando la concentracion de soluto
a la salida de la columna es el 10% de la concentracion inicial o, de entrada, Co es
la concentracién inicial o de entrada a la columna (mg-dm?3), Q. es el flujo
volumétrico (cm3min-t), m es la masa de adsorbente y el valor de 1000 corresponde
a un factor de conversion. El criterio mas importante en el disefio de una columna
de adsorcion es la prediccion de la curva de ruptura o la forma del frente de onda
de adsorcion, lo cual determina la longitud del lecho, la vida util y su tiempo de
regeneracion (Valencia Rios & Castellar Ortega, 2013). Los resultados obtenidos se

comparan con los modelos de prediccién del tiempo de servicio de la columna.
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CAPITULO II: METODOLOGIA DE LA INVESTIGACION

En este capitulo se presenta la metodologia utilizada para la recoleccion y
preparacion del material adsorbente empleado en la investigacién, de igual manera,
para la realizacion de su caracterizacion fisica y quimica con el objeto de tener mas
informacion sobre la influencia de las condiciones de elaboracion y la calidad de
carbon activado que se obtiene con ellas. Luego, se presenta el desarrollo de un
disefio experimental del tipo factorial de dos por dos aplicado a los datos obtenidos
de las isotermas, y uno del tipo factorial de tres por tres a los obtenidos de columnas,
ambos para determinar los efectos significativos que puedan tener las diferentes
variables sobre la variable respuesta y la confiabilidad de los datos obtenidos, para
lo cual se definié las variables principales que podrian afectar al proceso de
remociéon de plomo y sus diferentes combinaciones para llevar a cabo los
experimentos. Seguidamente, se describen las técnicas y procedimientos
desarrollados para la realizacion del trabajo experimental del estudio por lotes y
estudio en sistema continuo, para la obtencion de isoterma de adsorcién y curva de
ruptura, respectivamente, las cuales son parte de los objetivos de la investigacion.
Se presenta la metodologia utilizada en preparacién de soluciones y montaje de
equipos para pruebas de activacion del carbdn, estudio experimental para
porcentaje de remocién de plomo y los estudios antes mencionados. Aplicando un
andlisis preliminar para demostrar su efectividad y posteriormente desarrollando
experimentos controlando las variables principales que influyen en el proceso de
remocién; de manera tal que puedan obtenerse relaciones entre variables que
favorezcan la remocion de plomo aplicando el modelo BDST, con la finalidad de
obtener parametros Utiles para el disefio de un sistema de remocién de plomo, a

nivel de laboratorio para aguas contaminadas.
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2.1 PREPARACION DE CARBON ACTIVADO A PARTIR DE ESTOPA DE
COCO

A continuacion, se describe el procedimiento para la preparacion del material
adsorbente a utilizar en los estudios posteriores, desde su recoleccién hasta las
pruebas fisicas y quimicas realizadas al material obtenido luego de los procesos de

carbonizacion y activacion.

2.1.1 Procedimiento de preparacion del material adsorbente

La preparacién del carbén activado se realizo en las instalaciones de la Planta Piloto
de la Escuela de Ingenieria Quimica e Ingenieria de Alimentos. Se hizo pruebas
variando el tiempo de carbonizacion del material a 600°C y se llevd a cabo un
proceso fisico para la activacion, como se describe en las secciones que se

presentan a continuacion:

2.1.1.1 Recoleccion del material de partida

El material se obtuvo a través de compra de cocos maduros enteros, provenientes
de un cocotero ubicado en Cantén El Rodeo, Municipio de San Pedro Perulapan,
Departamento de Cuscatlan. Se compraron 60 cocos enteros maduros a un costo
de $0.15 individual, se seleccioné las que estuviesen maduras, ya que presentaban
mayor grosor siendo preferible para la mayor obtencién de carbdn activado. Fueron
trasladados a una casa de habitacion de dicho cantén donde se aprovech6 el agua,
la pulpa del coco y se extrajo con almadena el hueso del coco para luego secarlo al
sol por al menos 32 horas, reduciendo el contenido de humedad para luego llevarlo
al laboratorio y proceder a la elaboracion del carbo6n activado.
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Figura 2.1 Ubicacion geogréfica del punto de recolecciéon de estopas de coco.
2.1.1.2 Elaboracion del carbén activado

Para pasar a la etapa de carbonizacion se realiza primero la reduccion de tamafo,

guebrando con un matrtillo el hueso de coco extraido.

Figura 2.2 Reduccién de tamafio de la concha de coco.

Posteriormente, se procede a la etapa de carbonizacion, llevandose a cabo en el
equipo eléctrico de temperatura controlada marca Cole-Parmer®, realizando una
prueba para determinar el tiempo de calcinacién que presente mayor rendimiento
en cuanto a la masa que se obtiene luego de la calcinacion para ello se colocé el
material a carbonizar en contenedores ceramicos, llevando a cabo pruebas a tres,
dos y una hora a una temperatura constante de 600°C, pasados dichos tiempos se
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comenzo a bajar la temperatura del equipo para luego sacar los contenedores, una
vez afuera se dejaron enfriar a temperatura ambiente para las muestras a un
desecador. El rendimiento de la estopa de coco sometida a los distintos tiempos de

carbonizacion antes mencionados se calcul6 con la Ecuacion 2.1:

Peso de la muestra después del proceso
P proceso(9) 100  Ec. 2.1

% Rendimiento estopa de coco =
Peso de la muestra antes del proceso (g)

Figura 2.3 Proceso de carbonizacion y obtencion de material carbonizado a partir de
concha de coco
Para el proceso de activacion, se eligié el proceso fisico, el cual como fue detallado
en el Capitulo I, se trata de activar el carb6n sometiéndolo a un agente oxidante
para aumentar su area superficial a través de la exposicién constante a vapor de
agua. Para éste proceso se sometio el carbén al vapor de agua por tres horas, se
utilizé agua destilada. Se acomodé el carbén sobre un colador de metal, a su vez
éste fue situado sobre una olla que contenia agua en ebullicibn, como se muestra

en la siguiente figura:

Figura 2.4 Proceso de activacion del carbén obtenido en el laboratorio
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Una vez el equipo fue ubicado se tapa la olla, para asegurarse que el contacto del
carbon con el vapor sea constante, se tuvo otro contenedor con agua destilada en
ebullicion para verter en el equipo de ser necesario. Se mezclo el carbén con ayuda
de una espatula de plastico cada 15 minutos para aseverar que se diese la

activacion en todas sus partes.

Figura 2.5 Montaje del equipo para el proceso de activacion del carb6n obtenido en el

laboratorio

Figura 2.6 Carbon activado obtenido al final del proceso

Al obtener el carbdn activado se procedi6 a la reduccion de tamafio con un molino
manual que luego fue clasificado en el analisis granulométrico, el cual se especifica
en el apartado 2.1.2.3.
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Figura 2.7 Reduccion de tamafio del carbon activado obtenido en el laboratorio

Posteriormente, se realizaron tres pruebas previas para comprobar la efectividad de
remocién de plomo del carbon activado obtenido, las cuales se hicieron a tres
valores diferentes de pH para contrastar en qué medio, acido, basico o neutro se
facilitaba la adsorcion. Dichas pruebas se llevaron a cabo segun el procedimiento
descrito en los apartados 2.2.1y 2.2.2

2.1.2 Caracterizacion del carbon activado obtenido a partir de la estopa de coco

A continuacién, se describe los procesos para los analisis fisicos y quimicos
realizados al carbon activado obtenido de la estopa de coco a condiciones de 600°C

y 1 hora en el proceso de carbonizacién.

2.1.2.1 Analisis fisico

En esta seccidn se presenta la metodologia a seguir para la realizacion de analisis

fisicos sobre el material previamente obtenido.

I.  Determinacion de la humedad
Se siguid el procedimiento de ASTM D2867-99, se pesaron tres muestras de 1
gramo de carbdn activado en crisoles tarados, los cuales fueron llevados a una
estufa marca Thermo Fisher Scientific™ precalentada a 145°C durante 3 horas
luego se pesaron y se repitio el procedimiento tres veces hasta obtener un peso

constante. El porcentaje de humedad se calcula con la ecuacion 2.2:
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% H = %xlOO Ec.2.2

Donde H es el porcentaje de humedad en la muestra, B es el peso de crisol, C es

Peso de la muestra seca mas crisol (g) y D el peso de la muestra seca (g).

SN\ PIISA
RS 7

Figura 2.8 Determinacién de la humedad por triplicado

Il.  Contenido de material volatil
Siguiendo el procedimiento ASTM D5832-98, se peso en crisoles tarados un gramo
de muestras secas las cuales fueron llevadas a la mufla a 950°C por 7 minutos,
pasado ese tiempo se llevo a un desecador para dejar enfriar y proceder pesar de
nuevo. El peso obtenido corresponde a los compuestos no volatiles. El contenido

de material volatil se calcul6 con la ecuacion 2.3:
C-D
V =—=x100 Ec. 2.3
C—-B

Donde V es el porcentaje de material volatil en el material, B es el peso de crisol, C
es peso de la muestra mas crisol (g) y D el peso de crisol y de contenido de material

no volatil (g).

lll.  Contenido de cenizas
Siguiendo el procedimiento ASTM D2866-94, se peso6 en un crisol tarado 0.1 g de
muestra seca y se llevo a la mufla a 650°C durante 3 horas, pasado ese tiempo se
llevdo a un deseador para para dejar enfriar y proceder a pesar a temperatura

ambiente. El contenido de cenizas se determiné por la ecuacion 2.4:
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Ce = 222 %100 Ec. 2.4
C-B

IV. Densidad aparente

La densidad aparente se determiné utilizando el equipo de cono de densidad que
se muestra en la Figura 2.9, se peso un vaso de precipitados vacio de 100 mL, luego
se coloco abajo del embudo de acero inoxidable, por el que se hizo pasar la muestra
de carbon hasta su derrame, se enras6 con una espétula el vaso de precipitado y

se pesoO. La prueba se realizo por triplicado.

Figura 2.9 Equipo para determinacion de densidad aparente

El célculo de la densidad aparente se realizé con la Ecuacién 2.5:

Pa = — Ec. 25

Donde: p, es la densidad aparente (g/mL), A el peso del vaso de precipitado con
carbon (g), B el peso del vaso de precipitado vacio y C el volumen del vaso de

precipitados hasta el enrase (mL).

V. Porosidad
Para la determinacién de la porosidad, se utilizé una bureta de vidrio de 25 mL de
capacidad, se llené con agua destilada hasta su linea de aforo, sujetada a un
soporte universal por medio de pinzas metalicas, como se muestra en la Figura 2.10.

Luego en una probeta de vidrio de 25 mL se coloco 15 mL de la muestra de carbon
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activado. Posteriormente se dejé caer por goteo el contenido de la bureta en la
probeta, hasta que la altura del liquido fue igual a la altura de la muestra,
inmediatamente se dejo de gotear y se anotd el volumen gastado de la bureta.

Realizandose por triplicado.

Figura 2.10 Montaje para prueba de porosidad

El calcul6 de la porosidad se realizé con la Ecuacion 2.6:

Vol tado (mL
. olumen gastado (mL) Ec. 2.6

Volumen de la muestra (mL)

2.1.2.2 Granulometria

Para la realizacion del andlisis granulométrico como para los calculos posteriores
se prosiguioé de acuerdo a la norma ASTM D2862-97, se apilaron los tamices de
malla 4, 8, 10, 12, 14 y 20 U.S. Standard Sieve, hasta la bandeja receptora en el
fondo, aumentando la abertura de tamiz de abajo hacia arriba. Se peso6 en balanza
semianalitica marca Shimadzu® una muestra de 100 g de carbon activado
previamente molido, se colocé la muestra en el tamiz superior del cernidor y se hizo
vibrar durante 10 minutos de forma manual, al terminar el ciclo de operacion, se
obtuvo el peso del carbdn retenido en cada uno de los tamices y se calcul6 el

porcentaje retenido mediante la Ecuacion 2.7:
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. Peso del carbomn activado retenido en el tamiz
% Retenido = x100 Ec. 2.7

Peso inicial del carbén activado

Figura 2.11 Montaje de tamices U.S. Standard Sieve para clasificacion granulométrica del
carbon activado

Ademas, se calcul6 el didmetro efectivo de particula (mm) y el coeficiente de

uniformidad con las Ecuaciones 2.8 y 2.9, respectivamente.

Y Peso retenido

Effective MPD = 00

Ec. 2.8

Valor (mm)del 60% pasante
Valor (mm)del 10% pasante

Coeficiente de uniformidad = Ec. 2.9

En donde el valor del 60 y 10 % pasantes son leidos en la curva de granulométrica
obtenida. En cuanto al coeficiente de uniformidad, si éste es 1.0 se considera que
todas las particulas son perfectamente iguales, hasta 3.0 se consideran como el
tamafio de particula como muy uniforme, mientras se va incrementando el valor las

particulas disminuyen en uniformidad.

2.1.2.3 Fluorescencia de rayos X

El andlisis por FRX fue hecho con el equipo portatil se encuentran bajo resguardo
de la Direccion de Saneamiento Ambiental del MARN, empleando un analizador
portétil Niton® XL3t, realizandose primero la respectiva calibracion del equipo, luego
para el caso se analizaron tres muestras de 3 g cada una de carbén activado

granular previamente secadas en estufa a 110°C, posteriormente fueron colocadas
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por separado en bolsas de plastico para proceder con la prueba de forma directa,

como se muestra en la Figura 2.12:

Figura 2.12 Realizacion de analisis FRX sobre carbén activado
2.1.2.4 Espectroscopia infrarroja

El procedimiento se llevé acabo en las instalaciones de la planta piloto de la EIQIA,
en el equipo espectrofotometro infrarrojo Irrafinity-1 Shimadzu®, se preparé la
muestra en dispersion de Nujol colocandose +1 miligramo de muestra en el mortero
de agata para ser pulverizado, se afiadieron de 2 a 3 gotas de Nujol y se formé una
pasta homogénea de la cual una pequefia cantidad fue puesta en la ventana con
movimiento rotativo a manera de obtener una pelicula fina evitando inclusion de
aire, se coloco en el dispositivo portado de celdas, luego se corri6 el espectro como
lo describe Flamenco (2009). La medida se realizé a tres muestras del carbon

activado elaborado.

Figura 2.13 Procedimiento de preparacién de muestra en dispersion de Nujol.
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2.1.2.5 pH del carb6n activado

De acuerdo a la norma ASTM D3838, sin secado previo se pesaron tres muestras
de 4 gramos de carbén activado en beakers de 250 mL, se afiadié agua destilada y
se dejaron hervir por 5 minutos tapandolos con un vidrio reloj, pasado ese tiempo
se vertio el liquido sobrenadante antes que se alcanzaran los 60°C en beakers de
100 mL dejandolos reposar hasta alcanzar la temperatura ambiente y proceder a
medir el pH de la solucion con un potenciometro de mesa marca Thermo Scientific
3 Orion Star™.,

Figura 2.14 Determinacién del pH del carbén activado elaborado en el laboratorio
2.2 Andlisis estadistico

Se llevo a cabo un analisis de inferencia estadistica para la experimentacion en el
laboratorio, que permite el estudio simultaneo de los efectos de varios factores que
puede haber sobre la variable respuesta. Asimismo, se sabe que, si se repite un
experimento, en condiciones indistinguibles, los resultados presentan una cierta
variabilidad, por lo que es fundamental conocer los factores que influyen realmente
en dicha variacion y estimar esta influencia. Para conseguir esto es necesario
experimentar, variar las condiciones que afectan a las unidades experimentales y
observar la variable respuesta. Del analisis y estudio de la informacién recogida se
podran obtener tales conclusiones. Las variables de disefio experimental para el

estudio por lotes se presentan en la Tabla 2.1, a continuacién:
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Tabla 2.1 Variables del estudio por lotes

_ ) _ _ Valores
Variable Simbolo | Unidades Tipo .
asignados
Porcentaje de _
y R % Dependiente -
remocion de plomo
Capacidad de ,
» Qe mg/g Dependiente -
adsorcion de plomo
Concentracion inicial _ 20,30,40y
Co ppm Independiente
de plomo 50
Temperatura T °C Independiente | 20,30y 40
Masa del adsorbente Mca g Independiente 1.0
Unidad de )
pH pH Independiente 4.0
pH
Tamario de particula _
Tp mm Independiente | 0.841-1.41
del adsorbente
Tiempo de contacto t h Independiente 8.0

Para el estudio por lotes se consideraron como factores principales la concentracion
inicial de plomo y la temperatura; para evaluar la interacciéon entre ellos y el efecto
gue tienen sobre el porcentaje de remocion de plomo y la capacidad de adsorcién
de plomo, que depende de la concentracion final de plomo, la cual es la variable
respuesta. La distribucion de los tratamientos se muestra en la Tabla 2.2
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Tabla 2.2 Disefio de experimentos para estudio por lotes

» _ Tiempo
Concentracion Cantidad
o Temperatura ) de
inicial de de carbon
(°C) _ contacto
plomo (ppm) activado (g) )
20 1.0
30 1.0 8
20 | 30 | 40
40 1.0
50 1.0

Tomando en consideracion qué:

e Efectos fijos: Concentracion inicial de plomo y temperatura ya que viene
decidido se utilizaran 4 y 3 niveles respectivamente

e Tamafio del experimento: 12 observaciones en total

Se evaluo la distribucién anterior con un disefio factorial de dos factores sin réplicas,
tomando como hipétesis nula (Ho) que los factores de temperatura y concentracion
inicial de plomo no afectan la concentracion final de plomo, como hipoétesis alterna
(Ha) que los factores mencionados anteriormente si afectan la concentracion final

de plomo.

Las variables de diseiio experimental para el estudio en sistema continuo se

presentan en la Tabla 2.3, a continuacion:

Tabla 2.3 Variables del estudio en sistema continuo
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Variable Simbolo | Unidades Tipo Valores asignados
Concentracion final de .
Ci ppm Dependiente -
plomo
Concentracion inicial de )
Co ppm Independiente 20
plomo
Altura del lecho h cm Independiente 1,5y 10
Flujo volumétrico fv cmi/min Independiente 1,3y5
Masa del adsorbente Mca g Independiente 0.8-3.6
Unidad de .
pH pH Independiente 4.0
pH
Tamafio de particula del )
Tp mm Independiente 0.841-1.41
adsorbente
Tiempo del proceso t min Independiente 0-75

En este estudio se tomaron como factores principales a analizar el tiempo del

proceso, la altura del lecho y el flujo volumétrico; para estudiar el efecto conjunto

que éstos producen sobre la variable respuesta, la cual es la concentracién de

plomo a la salida del sistema. La distribucion del experimento se muestra en la Tabla

2.4, a continuacion:

Tabla 2.4 Disefio de experimentos para estudio en sistema continuo

Tiempo (min)

Altura (cm)

Flujo volumétrico (cm3min)

5

15

30

45

60

75

Continta...

Tabla 2.4 Disefio de experimentos para estudio en sistema continuo. Continuacién
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Tiempo (min) | Altura (cm) | Flujo volumétrico (cm3®min)
5
1
15
30
5 3
45
60
5
75
5
1
15
30 10
3
45
60 5

Tomando en consideracion qué:

e Efectos fijos: Tiempo, altura y flujo volumétrico, con 5, 3 y 3 niveles,
respectivamente

e Tamafio del experimento: 45 observaciones en total

Para la evaluacion de la distribuciéon anterior se utilizé un disefo factorial de tres
factores sin réplicas, tomando como Ho las interacciones entre altura, caudal y

tiempo no tienen efecto sobre la concentracion final de plomo, como Ha:

1. Lainteraccién de los factores altura y flujo volumétrico tienen efecto sobre la
concentracion final de plomo

2. La interaccion de los factores tiempo y altura tienen efecto sobre la
concentracion final de plomo

3. La interaccion de los factores tiempo y flujo volumétrico tienen efecto sobre

la concentracion final de plomo
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El andlisis estadistico para los datos de adsorcion obtenidos en ambos casos, se
empled el programa SPSS (Statistical Package for the Social Sciences) 23, siendo
el estadigrafo contraste de varianzas, a un nivel de confianza del 95% (p<0.05).

2.3 Experimentacion de la adsorcion de Pb

Las muestras preparadas en el laboratorio de la escuela de Ingenieria Quimica e
Ingenieria de Alimentos se obtuvieron a partir de nitrato de plomo (J.T. BAKER.
(Pb(NOs3)2)) grado analitico.

Se prepararon dos soluciones madre de 100 ppm de Pb de la cual se extrajeron los
mililitros necesarios para preparar los estandares de trabajo de 20, 30, 40, y 50 ppm,

estos se guardaron en botellas plasticas con capacidad de un litro.

2.3.1 Preparacion de la solucion madre de plomo

Dado que se partié del nitrato de plomo sélido, se calculé cuantos gramos de

Pb(NOz3)2 eran necesarios:

mg de Pb

100 ppm de Pb = Ec. 2.10

L de Soluciéon

Despejando mg de Pb de la Ec. 2.10:
100 ppm de Pb * L de Solucion = mg de Pb
100 * 1 = mg de Pb

100 = mg de Pb

mg
mgmol

207.2+103—29__ pp
mgmol

331.2 x 103

Pb(NO3),

100 mg de Pb * = 159.8456 mg = 0.1598 g de Pb(NO3),

Al obtener el dato de gramos necesarios se midio en la balanza analitica con ayuda
de una microespatula y un vidrio reloj, se transfirid a un beacker de 100 mL para ser
diluido con agua destilada, posteriormente se trasvaso a un balén volumétrico de un

litro.
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El procedimiento se realizé dos veces para tener las dos soluciones madre de 100

ppm de Pb.
2.3.2 Preparacion de soluciones estandar
Se prepararon 500 mL de soluciones estandar de 20, 30, 40 y 50 ppm se utilizé la
Ecuacion 2.11 para determinar los mL necesarios de la soluciébn madre.
Ci*Vy=0Cy+V, Ec. 2.11
e Para solucion de 20 ppm

20ppm * 500mL
Vsin 100 ppm — 100 ppm = 100 mL

Para regular el pH de las soluciones se utilizé hidroxido de sodio 0.1N o Acido nitrico
al 10% segun fuera el caso, verificando el pH con un potenciébmetro Thermo

Scientific 3 Orion Star™, el pH de trabajo fue de 4 (Véase seccion 3.1).

Se realizé el calculo para las demas soluciones, se presentan un resumen en la
Tabla 2.5:

Tabla 2.5 Volumen necesario de solucion madre de 100 ppm para preparar los estandares

de plomo
Volumen
Concentracion de necesario de Volumen final
Pb (ppm) Solucion madre (mL)
(mL)
20 100 500
30 150 500
40 200 500
50 250 500
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2.3.3 Prueba de efectividad de remocién de plomo

Los ensayos de adsorcion de plomo se realizaron en un sistema por lotes evaluando
tres temperaturas. Inicialmente se lavo el carbén activado con agua destilada luego

se secoO por ocho horas en la estufa a una temperatura de 105°C.

Figura 2.15 Lavado y secado de carbon activado obtenido en el laboratorio

Para cada isoterma se peso6 un gramo de carbon activado en balanza semianalitica
marca Shimadzu®, se agreg6 a un beacker de 250 mL con 100 mL de solucion de
concentracion conocida de plomo, poniéndose en contacto durante ocho horas a
una velocidad de 180 rpm con el objetivo de alcanzar el equilibrio, la Tabla 2.6 se
muestran los materiales utilizados para el estudio por lotes a diferentes

temperaturas:
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Tabla 2.6 Materiales utilizados en el estudio por lotes a diferentes temperaturas

T 20°C T 30°C T 40°C
Materiales: Materiales: Materiales:
e 4 Hotplate e 4 Hotplate e 4 Hotplate
e 4 Agitadores e 4 Agitadores e 4 Agitadores
magnéticos magnéticos magnéticos

4 Soportes Universal
con pinza de
extension

4 TermOmetro

4 Deposito de plastico
para bafio maria

3 Botellas plasticas
de 1000 mL

4 Soportes Universal
con pinza de
extension

4 TermOmetro

4 Deposito de
plastico para bafio
maria

2 Botellas plasticas
de 1000 mL

1 Mechero Bunsen

con tripode

e 4 Soporte Universal
con pinza de
extension

e 4 Termobmetro

Continta...
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Tabla 2.6 Materiales utilizados en el estudio por lotes a diferentes temperaturas.

Continuacioén

T 20°C

T 30°C

T 40°C

Para este tratamiento se uso
bafio Maria con agua fria, se
colocaron los beackers que
contienen la solucion de
plomo y se espera a que la
temperatura sea 20°C para
agregar el carbén activado e
iniciar el tiempo de contacto a

180 rpm.

Para este tratamiento se
utilizé bafio Maria de agua
caliente y agua fria para
regular la  temperatura,
inicialmente se estabilizé el
sistema y alcanzados los
30°C entré6 en contacto el
carboén activado durante ocho

horas a 180 rpm.

En este tratamiento se
utilizo el termostato del hot
plate, se acoplé el sistema
y se esperod a que el
termdmetro marcara 40°C
para iniciar el contacto
durante ocho horas a 180

rpm.

Al finalizar la agitacion de cada lote se separd la disolucion en filtros para jeringa de
nylon 0.45 micrémetros, se almacend en tubos plasticos para centrifuga de 50 mL
para su posterior andlisis de concentracion de plomo por el método de

espectrofotometro de absorcion atbmica de llama.

2.34 Evaluacion de la isoterma de adsorcion

De los datos del estudio por lotes se elaboran las isotermas experimentales,
graficando ge vs. Co, utilizando las Ecuaciones 2.12 y 2.13 se obtienen la capacidad

de adsorcion (ge) y el porcentaje de remocion, respectivamente:

(Co—Co)*V
=2 Ec.2.12
oR = L=, 100 Ec. 2.13

o

Doénde: Co es la concentracion antes del contacto (ppm), Ce es la concentracion en
el equilibrio (ppm), V es el volumen de solucién de plomo (mL) y W es el peso seco

de muestra de carbon dosificada (g).
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2.3.5 Evaluacion de la isoterma de adsorcion tedrica

Las isotermas mas comunes aplicadas en el sistema sodlido-liquido son las
isotermas de equilibrio tedrico, de Langmuir y el mas conocido y més utilizado para

la isoterma de adsorcion de un soluto de una solucién liquida, el de Freundlich.

l. Isoterma de Langmuir

Con los datos obtenidos en la ecuacién 2.12 y los datos de concentracion en el
equilibrio graficamos la recta lineal y se obtienen los parametros de la ecuacion de

Langmuir, b Y Qmax.

C 1 C
—€ — + —=< Ec.2.14

de bqmax Amax

1. Isoterma de Freundlich

Para obtener los parametros de esta ecuacion (k y n), aplicamos logaritmo natural

a los datos de la Ecuacion 1.1y a la concentracion en el equilibrio (Ce):
In(ge) = In(k) + = In(C,) Ec. 2.15
2.3.6 Estudio en Columnas

El fin del estudio en lechos fijos es reproducir el proceso de adsorcion en
condiciones que se ajusten a una aplicacion real, maximizando el tiempo de servicio

de la columna.

El resultado de este estudio radica en obtener la curva de ruptura que

posteriormente ayuda a obtener parametros de operacion del sistema continuo.

2.3.6.1 Montaje experimental para estudio en columnas

Para este estudio se utilizd6 un depdsito de capacidad de 500 mL que contenia la
solucion de plomo, un descartable de suero para regular el caudal, una columna de

vidrio de dimensiones de 1.1 cm de diametro interno y 50 cm de altura, beackers de
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100 mL y jeringas de 20 mL para colectar las muestras en periodos de tiempo

establecidos.

Una vez montado el sistema se ajusté el caudal manualmente y se hizo pasar la
solucion de 20 ppm de plomo, se variaron flujos volumétricos y alturas de carbén
activado, las mediciones se realizaron en los tiempos: 5, 15, 30, 45, 60 y 75 minutos,

en la siguiente figura se muestra el sistema acoplado.

Figura 2.16 Montaje experimental del estudio continuo

Se varié la altura de lecho de carbén activado y el flujo volumétrico para una
concentracion de alimentacion de 20 ppm. En la Tabla 2.7 se detallan los sistemas

evaluados.
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Tabla 2.7 Sistemas evaluados en sistema continuo

Altura del lecho
(cm)

Flujo volumétrico

(cm®/min)

Al finalizar cada prueba las muestras fueron colectadas con ayuda de una jeringa
de capacidad de 20 mL, posteriormente se filtraron con filtro para jeringa de nylon
0.45 uym se almacenaron en tubos plasticos para centrifuga de 50 mL. La medida
de concentracion de plomo se realiz6 con un espectrofotdmetro de absorcidon

atomica de llama.

2.3.7 Determinacién de la curva de ruptura

. . . Ct .
La curva de ruptura se obtuvo a partir de la concentracién normalizada (E)' definida

como el cociente entre las concentraciones de metal en el efluente a un tiempo
determinado C: y la concentracion inicial de alimentacién C, en funcién del tiempo
de operacién o del volumen del efluente, para una altura de lecho fija; con la cual
fue posible obtener una descripcion de la velocidad de transferencia de masa del

adsorbato al adsorbente.
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Para este estudio se tomé como referencia que “El criterio de tiempo de ruptura se
adopta como el lapso que transcurre cuando la concentracion del adsorbible llegue

al 10% de la concentracion inicial”, como lo plantea Valencia y Castellar (2013).

2.3.8 Modelaciéon matematica de la adsorcién de plomo en columna de lecho fijo

En columnas de lecho fijo, el principal criterio de disefio es predecir cuanto tiempo
es necesario para que el material adsorbente sea capaz de retener determinada
concentracion de iones antes de que deba ser regenerado, conocido como tiempo
de servicio del lecho (Valencia y Castellar, 2013). En el presente estudio se evalu6

el modelo BDST, explicado anteriormente en el Capitulo .
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CAPITULO Ill: RESULTADOS Y DISCUSION

Se realiz6 la etapa de calcinacion de la estopa de coco donde se determiné el
rendimiento del proceso de carbonizacion posteriormente se realizé la

caracterizacion del carbén activado obtenido.

Para el estudio de adsorcion se utilizd un sistema discontinuo y continuo, en el
primer caso se evaluaron tres temperaturas para verificar el efecto en la efectividad
de remocion, en el sistema continuo se vario la altura del lecho de carbén activado
y el flujo volumétrico de la solucién para determinar el mayor tiempo de ruptura en
la columna. A continuacién, se presenta el andlisis y discusion de resultados

obtenidos en esta investigacion.

3.1 RESULTADOS DE LA PREPARACION DE CARBON ACTIVADO

De la etapa de carbonizaciobn donde se mantuvo una temperatura constante de
600°C, como lo recomienda Recobert (2015) y se vario el tiempo de carbonizacién

se obtuvieron los resultados presentados en la Tabla 3.1, a continuacion:

Tabla 3.1 Resultados de rendimientos obtenidos del proceso de carbonizacién a

temperatura constante y diferentes tiempos

_ Peso de la Peso de la o o
Tiempo de Rendimiento Rendimiento
o muestra muestra _
carbonizacién ) del proceso promedio del

_ seca del después del
(min) (%) proceso (%)
proceso (g) | proceso ()
65.6 10.8 16.46
180 30.7 4.6 14.98 14.90
23.4 3.1 13.25
Continda...
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Tabla 3.1 Resultados de rendimientos obtenidos del proceso de carbonizacion a

temperatura constante y diferentes tiempos. Continuacion

, Peso de la Peso de la o o
Tiempo de Rendimiento Rendimiento
L muestra muestra _
carbonizacion ) del proceso promedio del

_ seca del después del
(min) (%) proceso (%)
proceso (g) | proceso (g)
104.9 24.7 23.55
120 92.6 22.2 23.97 27.05
76.2 18.1 23.75
89.5 29.9 33.41
60 80.5 26 32.30 32.58
386.1 123.7 32.04

Durante el proceso sélo se logré obtener un rendimiento promedio de carbonizacion
de la estopa de coco del 32.58% el cual corresponde a las condiciones de 600°C y
60 minutos, es decir, que se dio una pérdida del 67.42% de la materia inicial, de
acuerdo con la Tabla 1.5 los materiales que contienen lignina tienen un rendimiento
de carbdn del 35-40%, por lo que para las condiciones antes descritas se considera
un rendimiento bajo. De igual forma, en el Manual del Carbon Activo (2016), se
describe que, si la pérdida por combustion esté entre el 50-75% el producto obtenido

es una mezcla de estructura micro y macroporosa, como es el caso para el carbon

elaborado en este estudio.

En la prueba previa para corroborar la adsorcién de plomo del carbon elaborado se

obtuvieron los resultados de la Tabla 3.2:
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Tabla 3.2 Resultados de prueba preliminar de adsorcion de plomo

Concentracion o Pb
pH de la o Concentracion final _ Qe
Muestra inicial de Pb removido

muestra de Pb (ppm) (mg/g)

(Ppm) (%)
1 4 0.7144 96.40 1.9119
19.8343 0.7872 96.03 1.9047
3 10 1.0382 94.77 1.8796

La influencia del pH en la adsorcién de plomo por medio de carbén activado se

estudié mediante la prueba de adsorcién con soluciones a pH 4, 7 y 10 se realizaron

a temperatura ambiente (30 +/- 2 °C), a 180 revoluciones por minuto, durante 5

horas, con 1 g de material adsorbente (0.841-1.14 mm) y una concentracion inicial

de 19.8343 ppm de plomo. En la Figura 3.1 se evidencia que el pH 6ptimo para el

proceso de adsorcion de plomo se alcanza cuando la capacidad de adsorcion es

méaxima en 1.9119 mg/g de adsorbente. Asimismo, el porcentaje maximo de

adsorcion fue de 96.40%, como se observa la Figura 3.2, ambos valores se

alcanzan a pH 4:

1.915
1.91
1.905
19
1.895
1.89
1.885
1.88
1.875

Capacidad de adsorcién (mg/g)

Capacidad de adsorcion

pH

10

12

Figura 3.1 Influencia del pH en la capacidad de adsorcion de plomo
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% Remocioén de Pb

96.60%
96.40%
96.20%
96.00%
95.80%
95.60%
95.40%
95.20%
95.00%
94.80%
94.60%

Porcentaje de plomo removido

pH

Figura 3.2 Influencia del pH en el porcentaje de remocién de plomo

A valores superiores al 6ptimo se observa una disminucion tanto en la capacidad de
adsorcién como en el porcentaje removido de plomo. Desde el punto de vista del
adsorbente, la relacion entre el pH y la capacidad de adsorcion del metal indican
gue existe una atraccion entre sus grupos funcionales superficiales y los iones del

adsorbato. Dicha relaciéon se confirma en la seccién 3.1.2.5.

A partir de los resultados anteriores se definié el valor de pH 4 como 6ptimo para la
remocién de plomo en medio acuoso, por lo que para las etapas siguientes de la

investigacion las soluciones fueron ajustadas a dicho valor.

3.1.1 Resultados de la caracterizaciéon del carbdn activado obtenido

A continuacion, se presentan los resultados obtenidos de las pruebas fisicas y

quimicas realizadas al carbén activado obtenido de estopas de coco.

3.1.2.1 Andlisis fisico

A continuacioén, se presentan los resultados obtenidos en el analisis fisico realizado

al material obtenido:
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Determinacion de la humedad

Los resultados del analisis de humedad en el carbdon activado elaborado se

presentan a continuacion en la Tabla 3.3:

Tabla 3.3 Resultados de determinacién de humedad en el carbén activado

Peso de la Peso de la
Peso de Peso de la
Muestra ) muestra seca muestra Humedad (%)
crisol (g) muestra (g) i )
mas crisol (g) seca ()
1 29.4025 1.0003 30.4028 0.0705 7.05
2 22.7919 1.0066 23.7985 0.0684 6.80
3 23.2862 1.0012 24.2874 0.0688 6.87
Promedio 6.90

El contenido promedio de humedad es de 6.90% el cual se obtuvo luego de repetir

tres veces la prueba.

Segun la Norma ASTM-D 2867 el parametro de humedad para carbon activado

granular debe ser del 2-15% para considerarse adecuado para el tratamiento de

aguas. Por lo que, el porcentaje obtenido es aceptable de acuerdo a la norma.

Contenido de material volatil

La Tabla 3.4 presenta los resultados del andlisis de contenido de material volatil en

el carboén activado:

Tabla 3.4 Resultados de andalisis de material volatil en el carb6n activado

] Peso de crisol
Peso del crisol . _
Peso de Peso de la mas contenido Material
Muestra ) mas la muestra ] .
crisol () muestra (g) de material no volétil (%)
(9) o
volétil (g)
1 31.8057 1.0068 32.8125 32.7083 10.34
2 24.9183 1.0005 25.9188 25.8192 9.95
3 25.6917 1.0022 26.6939 26.6013 9.23
Promedio 9.84
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El porcentaje de material volatil para carbones vegetales se encuentra entre 7-13%
(véase Tabla 1.5), ya que el porcentaje promedio de material volatil es del 9.84% se
considera un valor aceptable. La importancia en el contenido de material volatil
radica en que mientras éste sea menor habra menos contenido de alquitran en el
material, lo que se traduce a menor capacidad de incineracion, que es factible para

carbones activados usados en tratamientos de agua.

1. Contenido de cenizas

Tabla 3.5 Resultados del andlisis de contenido de cenizas en el carbén activado

Peso de la Peso de crisol _
Peso del | Peso dela ) . Contenido de
Muestra _ muestra mas |y de contenido _
crisol (g) | muestra (g) _ _ cenizas (%)
crisol (g) de cenizas (g9)
1 24.9186 1.0025 25.9211 25.9006 2.04
2 25.6911 1.0007 26.6918 26.6697 2.20
3 31.8066 1.0051 32.8117 32.7885 2.30
Promedio 2.18

El promedio del porcentaje de contenido de cenizas obtenido es 2.18%, segun la
Norma ASTM-D 2866, para carbon activado a partir de concha de coco el valor de
contenido de cenizas es de 7.74%. Por otro lado, autores como Hernandez
Rodriguez et al. (2017), reportan que contenido de cenizas en carbones activados
comerciales elaborados de concha de coco es de 0.44-19.24%, por lo que el
porcentaje de cenizas para el carbon activado obtenido en el laboratorio es

considerado aceptable de acuerdo a la norma.

V. Densidad aparente
Los resultados obtenidos en la prueba de determinacién de densidad aparente se

muestran en la Tabla 3.6, a continuacion:
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Tabla 3.6 Resultados de determinacion de densidad aparente

Peso del vaso de _
o Peso del vaso de Densidad aparente
Muestra precipitado con o ]
) precipitado vacio (g) (g/mL)
carbdn (g9)
1 56.0 28.7 0.546
55.9 28.7 0.544
3 56.0 28.7 0.546
Promedio 0.545

Segun la Norma ASTM D-2854, el rango permitido de densidad aparente para
carbones activados es de 0.26-0.65 g/cm?, el resultado promedio del carbén
activado elaborado en el laboratorio fue de 0.545 g/cm?3, estando este valor dentro
del rango permitido. Dado que la densidad aparente incluye el volumen de los poros
y el de los espacios entre las particulas de carbdn activado es una variable para
determinar la masa de carbon necesaria para el lecho en columnas (Véase seccion
3.3.2).

V. Porosidad
Tabla 3.7 Resultados de prueba de porosidad

Volumen de la Volumen gastado .
Muestra Porosidad
muestra (mL) (mL)
1 15 7.1 0.473
15 7.1 0.473
3 15 7.2 0.480
Promedio 0.476

Como se observa en la Tabla 3.7, el promedio de porosidad en el carb6n activado

fue de 0.476, valor que indica porosidad alta. Ramirez Guerra (2009), reporta que

el rango de valores tipicos de porosidad en carbones activados es de 0.2-1.0.
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3.1.2.3 Granulometria

A continuacion, se muestran los resultados del andlisis granulométrico realizado al

carbon activado:

Tabla 3.8 Granulometria del carbén activado obtenido

Peso
Abertura ) Retenido Retenido Pasante
N° malla retenido
(mm) - (%) acumulado (%) acumulado (%)
g
4 4.76 29.3 29.07 29.07 70.93
3.35 31.4 31.15 60.22 39.78
8 2.38 17.3 17.16 77.38 22.62
10 2 5 4.96 82.34 17.66
14 1.41 6.2 6.15 88.49 11.51
20 0.841 4.1 4.07 92.56 7.44
Fondo 7.5 7.44 100.00 0.00
Total 100.8 100.00
5
— _»
g L~
o ]
©
m©
E
/|
1,0 & oo 60,0 100.0
0.5

% Pasante acumulado

Figura 3.3 Curva de distribucion de tamafio de particula obtenida
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El tamafio de particula efectivo calculado con la Ecuacion 2.6 es de 1.008 mm, las
particulas con tamafio mayor a dicha abertura hasta el proximo tamiz en series de
V2 (ASTM D-2862-97), representan el tamafio promedio de particula, por tanto para
las pruebas se utilizo el carbon retenido por los tamices 14x20 que esta dentro de
rango considerado como carbon activado granular, siendo el rango en milimetros
de 0.841-1.41. El coeficiente de uniformidad calculado con la Ecuacion 2.7 es de

3.8, por lo que se consideran particulas uniformes.

3.1.2.4 Fluorescencia de rayos X

A continuacién, se presenta el resultado del analisis realizado por triplicado sobre

las muestras de carbon:

Tabla 3.9 Andlisis de fluorescencia de rayos X

Elemento Contenido en Muestra (ppm) | Promedio
! 2 3 (ppm)
Pb N/D N/D N/D -
cu 39 30 43 37.33
Rb 18 17 15 16.67
>r / 11 10 9.33
o 12 14 12 12.67
Mo 21 24 24 25.00

Dichos elementos se encuentran como 6xidos en la superficie del carbén, Ramirez
(2009) afirma que “Respecto a las cenizas, los carbones activados comerciales de
diversos origenes contienen entre 3 y 15% de ellas, generalmente en forma de
Oxidos metalicos”, el resultado para el contenido de cenizas fue en promedio de
2.18% (véase Tabla 3.5), dicho resultado es coherente con el analisis anterior, que
confirma una pequeia presencia de contenido inorganico, esto es debido al método
de activacion fisica, ya que cuando los carbones son activados quimicamente

presentan un mayor contenido de cenizas. El bajo contenido de cenizas es
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indispensable para carbones que serdn empleados en tratamientos de aguas

porque pueden afectar la adsorcion y la distribucion del tamafio de poros.

3.1.2.5 Espectroscopia infrarroja

En las Figuras 3.4, 3.5y 3.6 se presentan los espectros de tres muestras de carbon

activado:

<000 3600 3000 2600 2000 1750 1500 12460 1000 T50
pruzba 1

00 3500 000 2500 2000 1750 1500 1250 1000 740

<
pruzha I lizm
Figura 3.5 Espectro de la muestra 2
L S L T e T e B DT e T EETErEe Sy
Fbs
oo ]
4DIDDI o ISS;DDI o ISD;DDI o IZSIDDI o IZD:JDI o I1?I50I o I15;DDI o I12;50I o I1DIDDI o .?SIDI Y I50‘1D,rc.;ml

Figura 3.6 Espectro de la muestra 3
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En las tres muestras se observa que el espectro se intensifica en la region de tension
del hidrégeno 2900-2700 cm* presentando una banda ancha atribuida a enlaces —
C-H del -CHs, dicha banda se confirma en la region de huella digital en 1475-1375
cm? cuya intensidad es media y estd asociada a grupos carbonilos (cetonas,
aldehidos, acidos carboxilicos, ésteres y anhidridos) en la superficie del carbon
activado. La sefial que se muestra en 725 cm* es muy débil por lo que se considera

gue no garantiza ser un componente (Véase Anexo 2).

De acuerdo a los resultados anteriores, la presencia de grupos oxigenados en el
carbon activado elaborado indica la oxidacion de su superficie debido al proceso de
activacion al cual fue sometido; con respecto a como afecta la quimica superficial
grupos carbonilos encontrados, Estupifidn (2011), afirma que “Este tipo de
distribucidon corresponde a un material poroso obtenido desde un proceso de
activacion fisica, con un contenido de grupos oxigenados alto y por tanto la
adsorcion de iones metalicos se ve favorecida mediante fuerzas electrostaticas,
producto de las interacciones entre los iones y los grupos en la superficie del carbén
que se ionizan en solucién”. Dichos resultados son coherentes con los obtenidos en
la prueba preliminar de adsorcion, dado que los grupos &cidos favorecen la

adsorcion de cationes metalicos en soluciones acuosas.

3.1.2.6 pH del carbon activado

A continuacion, en la Tabla 3.10 se muestran los resultados de la prueba de

determinacién de pH del carbdn activado en contacto con un liquido:

Tabla 3.10 Resultados de prueba de pH en el carb6n activado

Muestra pH
1 9.9
2 9.8
3 9.8
Promedio 9.8
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El carbdén activado elaborado posee un caracter basico, con un valor promedio de
pH 9.8. Hernandez Rodriguez et al. (2017), afirman que el pH del extracto acuoso

en contacto con carbon activado tiene un valor de pH 10.

3.2 RESULTADOS DE LA EXPERIMENTACION DE LA ADSORCION DE
Pb Il

La experimentacion en estudio por lotes permiti6 determinar la capacidad de
adsorcién que presenta el carbon activado es decir la afinidad que existe entre
nuestro material adsorbente y los iones plomo, la segunda etapa consistié en el
sistema continuo, se verifico la influencia del flujo volumétrico y la altura del lecho
en la adsorcion de iones plomo y el tiempo de ruptura que nos indica el momento

en que empieza a saturarse la columna.

3.2.1Resultados de la prueba de efectividad de remocién Plomo
Para el estudio en lotes se verifico la influencia de la temperatura dejando evidencia
que para 30°C se logran los mayores porcentajes de remocién, posteriormente se
elaboraron las isotermas experimentales y las ajustadas a modelos matematicos, el

analisis se presenta a continuacion:
3.2.1.1 Efecto de temperatura

La temperatura a la cual el proceso de adsorcion tiene lugar influye tanto en la
velocidad de adsorcién como en el grado en que la adsorcion se produce. Su efecto
depende del calor de adsorcion (cambio de entalpia), siendo diferente para cada
clase de sitio activo y contribuyendo de forma distinta a la union del metal (Valencia
y Castellar, 2013).

A continuacién, se presenta el porcentaje removido de plomo para cada

temperatura:
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Tabla 3.11 Porcentaje de remocion y capacidad de adsorcion de plomo evaluado a tres

temperaturas
Concentracién T 20°C T 30°C T 40°C
inicial
de plomo %Remocion | qe(mg/g) | %Remocion | ge(mg/g) | %Remocién | ge(mg/g)
(ppm)
19.8343 98.27% 1.9490 98.50% 1.9537 98.27% 1.9491
30.8466 97.98% 3.0222 99.08% 3.0563 98.47% 3.0373
38.8281 98.30% 3.8167 99.13% 3.8491 98.76% 3.8346
50.5393 98.04% 4.9548 98.69% 4.9879 98.76% 49913
Promedio 98.15% 3.45 98.85% 3.46 98.57% 3.44

Los resultados indican que para el carbon activado a partir de estopa de coco los
mayores porcentajes de remocion se logran a la temperatura de 30°C obteniéndose
un promedio de 98.85% ademas se observa que en los tres lotes el mayor
porcentaje de remocion se logra para la solucién de 38.8281 ppm de plomo, el
menor porcentaje de remocion se obtiene a la temperatura de 20°C. Se muestra
gue para las concentraciones estudiadas se logra porcentajes de remocion por

encima del 95% considerandose de buen rendimiento el carbén activado.

En cuanto a la capacidad de remocion existe una diferencia de 0.1 mg/g entre cada
temperatura, logrando un valor promedio de 3.46 para 30°C. Se observa que a bajas
concentraciones de plomo hay menor capacidad de remociéon para las tres
temperaturas y a medida que aumenta la concentracion aumenta la capacidad de
remocién, teniendo un valor maximo de 4.9913 mg/g a 40°C para concentracion de

50.5393 ppm de plomao.

En las siguientes figuras se muestra el porcentaje de remocién y la capacidad de

remocién de plomo en las temperaturas evaluadas:
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Figura 3.7 Porcentaje de plomo removido y Capacidad de adsorcion de plomo a 20°C
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Figura 3.8 Porcentaje de plomo removido y capacidad de adsorcién de plomo a 30°C
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Figura 3.9 Porcentaje de plomo removido y Capacidad de adsorcion de plomo a 40°C
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3.2.1.2 Isotermas experimentales de adsorcién

La isoterma de adsorcion describe el fendmeno de adsorcion en una fase solida
(carbdn activado granular) y una fase liquida (solucién de plomo) y se consideran
esenciales para comprender la relacion entre el adsorbato y el material adsorbente,
asi como el disefio practico de sistemas de adsorcioén a gran escala. En la Tabla
3.12 se presentan los resultados de concentracion del equilibrio obtenidos luego del
contacto por ocho horas y los resultados de la capacidad de remocion en el

equilibrio. En la Figura 3.10 estan representadas las isotermas sin ajuste de modelo

matematico.

Tabla 3.12 Comparacién de datos de concentracion en el equilibrio y las capacidades de

adsorcion de las tres temperaturas evaluadas

Ce Ce Ce ge (mg/g) | ge(mg/g) | ge(mg/g)
T 20°C T 30°C T 40°C T 20°C T 30°C T 40°C
0.3437 0.2969 0.3425 1.9490 1.9537 1.9491
0.6244 0.2833 0.4731 3.0222 3.0563 3.0373
0.6603 0.3367 0.4813 3.8167 3.8491 3.8346
0.9911 0.6598 0.6261 4.9548 4.9879 49913
6
5 59
_ 4
E]
E3 —8—|soterma 30°C
& 5 Isoterma 20°C
Isoterma 40°C
1
0
0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 1.2
Ce (ppm)

Figura 3.10 Isotermas de adsorcion experimentales
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Se observa que para para las tres temperaturas el tipo de isoterma de adsorcién
sobre materiales carbonosos el tipo F se describe mejor, indicando una superficie
heterogénea con alta afinidad, para 20 y 40°C no se observa un ajuste en su
totalidad, pero si sigue la tendencia de un aumento inicial muy fuerte seguido de

una pseudo meseta, para 30°C si se observa un mejor ajusta al tipo de isoterma F.

En la Figuras 3.11 se presentan los datos experimentales ajustados a las isotermas
de Freundlich:

1.8 1
20 1.6
1.4 -
1.2 -
—®—Isoterma de Freundlich
g 1 30°C
s 0.8 - Isoterma de Freundlich
0.6 - 20°C
04 - Isoterma de Freundlich
40°C
0.2 -
I T T 0
-1.5 -1 -0.5 0
Ln(Ce)

Figura 3.11 Isotermas de adsorcién de Freundlich

Tabla 3.13 Constantes de adsorcién para las isotermas de Freundlich

Temperatura | K (mg*-*" LY/g) n R?
20°C 7.0944 10857 O
30°C 5.0299 11206 | 9°°
40°C 10.7167 0.6347| 0%
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Los coeficientes de correlacion (R?) son aceptables para las temperaturas 20 y 40°C
sin embargo para la isoterma de 30°C se obtiene un valor de 0.59, lo que no
representa un ajuste satisfactorio de los datos experimentales indicando que existen
otras variables que modifican y explican la variabilidad de la concentracién en el
equilibrio. Para la constante K que es el parametro que esta relacionado con la
resistencia de la unién y la adsorcion, se obtienen valores mayores a uno lo que

indica que hay una facil captacion de los iones de plomo.

Hernandez & Trivifio (2016) afirman qué “La constante n relaciona la afinidad entre
el carbon activado y los iones de plomo de tal forma que si n=1 la adsorcion es
lineal, n>1 el fenbmeno de adsorcién es fisico y existe una tendencia de adsorcion
en concentraciones bajas de soluto, para valores n<1 se refiere a adsorcién quimica

indicando una adsorcion cooperativa”.

Se observa que para la temperatura de 40°C se obtiene un valor menor a uno lo
gue indica un fendbmeno de enlaces quimicos, es decir, la adsorcidén solido-liquido
es mas compleja que la sélido-gas, puesto que las fuerzas de interaccién no son
sblo adsorbente-adsorbato, sino que también intervienen fuerzas de interaccién
adsorbente-disolvente, adsorbato-disolvente y adsorbato-adsorbato. Este hecho
motiva que la afinidad de un adsorbente por un adsorbato no dependa solamente
de la naturaleza de las interacciones entre ambos, sino también de la naturaleza del
disolvente en el que el adsorbato se encuentra disuelto. El caracter polar o no polar
define la afinidad del soluto por el disolvente, de manera que la adsorcion se ve
favorecida cuanto menor es la afinidad del adsorbato por el disolvente y mayor lo

es por el adsorbato (Asenjo, 2014).

La Figura 3.12 muestra las isotermas de Langmuir obtenidas y la Tabla 3.14 las
respectivas constantes, se observa que los valores de R2 no se ajustan a una linea
recta de modo que el mayor valor es de 0.703 para la isoterma de 40°C, en cuanto
al parametro de equilibrio adimensional RL nos indican el tipo de isoterma de modo
que si R.>1 es desfavorable, R.=1 lineal, 0< R <1 favorable e irreversible si R =0,

para este estudio soélo las isotermas de 20 y 30°C presentan tendencia favorable
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segun los datos de Ry, para el gmax €Xxiste una mayor captacion para el lote de 20°C
y luego para 30°C, en la Tabla 3.15 se muestran valores encontrados por otros
investigadores para la capacidad maxima de adsorcion de iones plomo sobre carbon
activado y son muy diversos, dependiendo principalmente del tipo de precursor

para obtener el carbon activado y las condiciones de operacion.
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Figura 3.12 Isotermas de adsorcién de Langmuir

Tabla 3.14 Constantes de adsorcién para las isotermas Langmuir

Temperatura (°C) Omax b RL R?
20 30.03 0.20 0.09 0.28
30 18.94 0.55 0.03 0.09
40 -5.61 -0.77 -0.03 0.70
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Tabla 3.15 Comparacién de las capacidades de adsorcién de Pb para varios precursores

del carbén activado (Ortega, 2012)

Condiciones experimentales
Fuente del - —
carbén Dosis H Temperatura | Concentracion (max
(g/dm?®) P (°C) (mg/dm?) (mg/g)
Cascara de 05 ; 30 20-60 26.5
CoCco
Ceiba 2.8 6.0 30 40-200 25.5
pantandra
Residuos
, - 5.8 60 10-90 71.4
de café
Cascara de 2 5.0 37 5-70 29.4
COCO
Carboén
activado 10 4.0 28 50-1000 35.7
comercial

3.3.2 Resultados de estudio en columnas

El estudio en continuo nos dejé evidencia que la altura del lecho y el flujo volumétrico
son variables que determinan el tiempo de ruptura ya sea para que aumente o
disminuya, en las siguientes secciones se explica cada uno de los parametros e
indica cuales son las condiciones de operacion para alcanzar un mayor tiempo para
gue la relacién de concentracion a un tiempo dado respecto a la concentracion inicial

seaigual a 0.1.

3.3.2.1 Efecto de altura del lecho

Uno de los parametros que mas influye en el proceso de adsorcion de metales en
lechos fijos es la altura debido a que la cantidad de iones adsorbidos en una
columna de lecho se encuentra altamente asociada a la cantidad de material

adsorbente utilizado.
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Para analizar la influencia de la altura del lecho se empled una solucion de plomo
de concentracion 19.7523 ppm con flujos por gravedad de 1, 3 y 5 cm3min, a

temperatura ambiente de (28°C +/- 3°C) y alturas de 1, 5y 10 cm.

Los resultados muestran que el tiempo de ruptura aumenta a medida que aumenta
la altura del lecho ya que a mayor altura de relleno la concentracion del efluente se
demora mas en acercarse a la concentracion de la solucion de alimentacion, es
decir, Ci/C, en llegar a la unidad, indicando una zona de transferencia de masa mas

amplia (Hernandez Rodriguez & Trivifio Clavijo, 2016).

Para el flujo 1 cm3®min un mayor tiempo de ruptura se logra a la altura de 10 cm

obteniéndose a los 55.06 minutos tal como se observa, a continuacion, en la Figura

3.13:

1.0 -
0.8 -
o 0.6 -
-"'-’__.. —& Alura 1cm
O 04 -
Altura 5 cm
0.2 1 Altura 10 cm
D.D I T T T 1
0.0 20.0 40.0 60.0 80.0
Tiempo (minutos)

Figura 3.13 Curvas de ruptura para adsorcion de plomo en una columna de carbén
activado, a diferentes alturas de lecho y flujo volumétrico de 1 cm*/min

En la Tabla 3.16 se observa que a medida aumenta la altura del lecho la capacidad
de adsorcion calculado con la Ecuacion 1.12 es mayor, obteniéndose un valor de

0.3059 mg de plomo por gramo de carbén activado.
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Tabla 3.16 Tiempos de ruptura y capacidad de adsorcion en la remocién de plomo en un

sistema continuo a diferentes alturas de lecho para un flujo volumétrico de 1 cm®/min

. Tiempo de Altura del Masa Capacidad de
Concentracion »
o ruptura lecho del adsorcion dela
inicial (ppm) )
(C/Co0)=0.1 (min) (cm) lecho (g9) columna (mg/g)
19.7523 8.27 1 0.8 0.1921
19.7523 17.89 5 1.7 0.2079
19.7523 55.06 10 3.6 0.3058

Para el flujo de 3 cm3®/min el mayor tiempo de ruptura se logra para una altura de 10
cm, esto es debido al aumento en el area superficial del adsorbente, el cual provee
mAas sitios de union para la adsorcion, en la Figura 3.14 se observa que el area bajo
la curva es menor para la altura 10 cm indicando un mayor aprovechamiento en la

columna (Guzman, 2014):

1.00 -
0.90 |
0.80 |
0.70 |
0.60 |
0.50 —@—Altura 1l cm
0.40
0.30
0.20 - Altura 10 cm
0.10 |
0.00 ‘ ‘ ‘ ‘
0.0 20.0 40.0 60.0 80.0

Tiempo (minutos)

Ct/Co

Altura 5 cm

Figura 3.14 Curvas de ruptura para adsorcion de plomo en una columna de carbén

activado, a diferentes alturas de lecho vy flujo volumétrico de 3cm*min

El tiempo de ruptura disminuy6 a valores por debajo del minuto para la altura 1y 5

cm debido al fendmeno de dispersion axial en la transferencia de masa que reduce
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la difusién del soluto y en consecuencia los iones metalicos no tienen el suficiente
tiempo para distribuirse en todo el material adsorbente reportando asi valores de

relacion de ruptura altos en poco tiempo.

Tabla 3.17 Tiempos de ruptura y capacidad de adsorcion en la remocién de plomo en un

sistema continuo a diferentes alturas de lecho para un flujo volumétrico de 3 cm®/min

. Tiempo de Altura del Masa Capacidad de
Concentracion N
o ruptura lecho del adsorcion de la
inicial (ppm) ]
(C/Co0)=0.1 (min) (cm) lecho (g9) columna (mg/g)
19.7523 0.3 1 0.8 0.0222
19.7523 3.6 5 1.8 0.1185
19.7523 17.89 10 3.6 0.3081

Para el flujo de 5 cm®min de igual forma reporta un mayor tiempo de ruptura la
altura de 10 cm, sin embargo, para la altura 1 y 5 cm no se logré determinar el
tiempo de ruptura debido a que los sitios de adsorcion disponibles son menores
comparado con la altura 10 y hay mayor presencia de iones plomo, de modo que
para un tiempo de operacién de cinco minutos la relacion Ci/C, es igual a 0.4576

dejando en evidencia que el tiempo de ruptura es instantaneo al inicio de operacion.

1.0
0.9
0.8
0.7

0.6 - 7

0.5 - ./u
0.4 -

0.3 A
0.2 -
0.1 -
0.0 \ \ \ \
0.0 20.0 40.0 60.0 80.0

Tiempo (minutos)

—@— Altura 1l cm

Ct/Co

Altura 5 cm

Altura 10 cm

Figura 3.15 Curvas de ruptura para adsorcion de plomo en una columna de carbén

activado, a diferentes alturas de lecho y flujo volumétrico de 5 cm*/min
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La capacidad de adsorcién es menor comparada con los flujos 1 y 3 cm®/min, esto
es debido a que la cantidad de iones plomo es mayor que la cantidad de intersticios
disponibles todo esto unido a un mezclado longitudinal, un mal empaquetado del
carbon activado o por un mezclado radial, los tiempos de ruptura para la altura 1 y

5 cm no pudieron obtenerse pues fue el tiempo de ruptura fue instantaneo.

Tabla 3.18 Tiempos de ruptura y capacidad de adsorcion en la remocion de plomo en

sistema continuo a diferentes alturas de lecho para un flujo volumétrico de 5 cm®/min

. Tiempo de Capacidad de
Concentracion Altura del Masa del .
o ruptura adsorcion dela
inicial (ppm) ) lecho (cm) lecho (9)
(CICo)=0.1 (min) columna (mg/qg)
19.7523 - 1 0.8 -
19.7523 - 5 1.81 -
19.7523 5.24 10 3.81 0.1450

3.3.2.2 Efecto de flujo volumétrico

Otro pardmetro que determina la remocién de iones metalicos en columnas de lecho
fijo es el flujo volumétrico, para este experimento se analizé tres flujos 1, 3y 5
cm3/min para tres alturas diferentes de lecho, los resultados se describen a en las
Figuras 3.16, 3.17 y 3.18 se observa que a medida aumenta el flujo volumétrico

disminuye el tiempo de ruptura.
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Figura 3.16 Curvas de ruptura para adsorcion de plomo en una columna de carbén
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Figura 3.17 Curvas de ruptura para adsorcion de plomo en una columna de carbon

activado, a diferentes flujos volumétricos y altura de 5 cm
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Figura 3.18 Curvas de ruptura para adsorcion de plomo en una columna de carbén
activado, a diferentes flujos volumétricos y altura de 10 cm

3.3.2.3 Aplicacion del modelo BDST

Este modelo provee una descripcion real del proceso de adsorcién de plomo sobre
el carbon activado de estopa de coco suponiendo una adsorcion directa del soluto
en la superficie del adsorbente que ignora la transferencia de masa intraparticular y

la resistencia externa (Hernandez Rodriguez y Trivifio Clavijo, 2016).

La Figura 3.19 muestra la representacion lineal del modelo BDST para la remocion
de Pb en un lecho fijo de carbén activado para flujo volumétrico 1 y 3 cm®/min a las
diferentes alturas del lecho estudiadas. A partir de los valores de las pendientes e

intercepto se obtuvo No y K para cada una de las lineas de isorremocion.
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Figura 3.19 Ajuste de los resultados experimentales del proceso de adsorcion de plomo
en sistema continuo al modelo BDST para flujos 1 y 3 cm®*min

Tabla 3.18 Parametros del modelo BDST

Flujo Co U No K
_ C/Co _ _ R2
(cm3/min) (ppm) (cm/min) | (mg/dm3) | (dm3(min*mg))
1 19.7523 | 0.1 1.0522 109.9504 0.0975 0.9322
3 19.7523 | 0.1 3.1567 43.4939 0.0308 0.9175

La cantidad de iones de plomo que son adsorbidos por un litro de material
adsorbente son representados en la constante No, se obtuvo un valor de 109.9504
mg/dm?3 para el flujo 1 cm3/min es menor comparado con otros estudios donde se
utiliza carbon activado comercial, en la Tabla 3.19 se presenta los datos obtenidos
por otros autores, la diferencia se debe al uso de agentes quimicos para la
activacion del carb6én donde se utiliza acidos que aumentan la capacidad de
adsorcion del adsorbente de acuerdo a su estructura quimica. Para el flujo
volumétrico 3 cm3min es menos de la mitad del flujo uno, indicando una baja
cantidad de iones adsorbidos. En cuanto a la constante K, esta influencia la forma

de la curva de ruptura, indicando que se necesita mayor altura de lecho para evitar

100



la llegada del tiempo de ruptura cuando se obtiene un valor de K menor a uno y en
contraparte el punto de ruptura puede eliminarse con alturas de lecho pequefas

cuando el valor de K es alto.

Tabla 3.19 Comparacion de la capacidad dinamica del lecho (No) de plomo en sistema

continuo con otros materiales adsorbente

Concentracién Flujo Temperatura No ,
Adsorbente S _ Referencia
inicial (ppm) | (cm3®min) (°C) (mg/dm?3)

Activado (Valencia Rios
Granular 24.9 1 27 221 & Castellar
(GAC Norit) Ortega, 2013)

Hojas de )
_ (Qaiser,
Ficus ]
o 100 10 - 1756 Saleemi, &
religiosa
Umar, 2009)
pretratadas
Estopa de _
19.7523 1 27-30 109 Fuente propia
coco
Para calcular los tiempos de ruptura y comparar con los obtenidos

experimentalmente sustituimos los valores de Noy K en la Ecuacion 1.7

109.9504 1 C
= - In(=-1) Ec. 3.1
ColU 0.097535C, C
43.4939 1 C
= Z — n(=-1) Ec. 3.2
ColU 0.030871C, c

- - . Co
Reemplazando las condiciones de operacion Co, U y la relacion del efluente < se

obtienen las Ecuaciones 3.3 y 3.4:

t =5.2899 * Z — 1.1405

t =0.6975 % Z — 3.6033
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En la Tabla 3.20 se presenta la comparacién de los tiempos calculados por el
modelo BDST vy los tiempos de ruptura obtenidos experimentalmente, se observa
gue las ecuaciones se reproducen con bastante aproximacion y predicen tiempos

de rupturas similares a los experimentales.

Tabla 3.20 Comparacion de los tiempos de ruptura calculados por el modelo BDST y los
tiempos de ruptura experimentales para diferentes condiciones de operacion

Flujo volumétrico 1 (cm®/min) 3 (cm3min)
Altura de lecho t calculado t exp t calculado t exp
(cm) (min) (min) (min) (min)
1 8.2700 6.4305 0.3000 4.3009
5 17.8956 27.5904 3.6000 7.0910
10 55.0600 54.0403 18.7708 10.5787

Los parametros No y K que se muestran en la Tabla 3.18 pueden ser utilizados para
el disefio de columnas de adsorcion con propositos practicos. Segun el enfoque del
modelo BDST estos valores pueden ser ajustados para el disefio de columnas que

utilicen condiciones diferentes de velocidad lineal y concentracion inicial.

Para una velocidad lineal diferente se multiplica el valor de la pendiente original (a)
y la relacion de velocidad de flujo lineal original y la nueva tal como se muestra en
la Ecuacion 3.5, donde a,, corresponde a la pendiente del nuevo valor de flujo lineal

U,.
a, = a(Uln) Ec. 3.5

Y para el caso de evaluar una concentracion nueva, se ajustan los valores originales
de la pendiente (a) y de la ordenada (b) como se muestra en las Ecuaciones 3.6 y

3.7

a x,= a(c%) Ec. 3.6
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b #y= b(= Ec. 3.7

En la Tabla 3.21 se muestran los resultados obtenidos con nuevos flujos
volumétricos de operacion, se observa que a medida aumenta el flujo disminuye el
tiempo de ruptura, asi como se registré en los datos experimentales. Se tiene que

para el flujo de 30 cm3/min el tiempo de ruptura es 0.6230 minutos.

Tabla 3.21 Tiempo de ruptura calculado para nuevos flujos volumétricos

Flujo z a b U a, Un tb
(cm3min) | (cm) | (min/cm) (min) (cm/min) | (min/cm) | (cm/min) (min)
10 10 5.2904 -1.1405 1.0523 0.5290 10.5226 | 4.1499
20 10 5.2904 -1.1405 1.0523 0.2645 21.0453 | 1.5047
30 10 5.2904 | -1.1405| 1.0523 0.1763 | 31.5679 | 0.6230

Si es necesario alargar el tiempo de ruptura, se utiliza la Ecuacion 3.3 despejando
Z y sustituyendo a por el nuevo valor a,, y definiendo el tiempo de ruptura deseado.
Por ejemplo, si se desea incrementar el tiempo de ruptura para el flujo 10 cm3/min
a 20 minutos, se tiene qué:

_ 20+ 1.1405

05290 = 3996 cm

Como lo establece Hernandez Rodriguez & Trivifio Clavijo (2016), para obtener la

dosis de adsorbente equivalente se emplea la Ecuacién 3.8:
Dy = pap * Ap * Z Ec. 3.8

Donde D, es la dosis de adsorbente equivalente (g), p,, €s la densidad aparente

(g/mL), A; es el area transversal de la columna (cm?) y Z es la altura del lecho

empacado (cm).

Por tanto, la masa de carbon activado necesaria para una altura de lecho de 39.96

cm es de 20.69 g.
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En la Tabla 3.22 se calcularon tiempos de ruptura para nuevas concentraciones
iniciales de plomo, el dato de 0.20 ppm fue tomado en base a la auditoria ambiental
realizada en el afio 2007 por el MARN en aguas residuales de la fabrica BAES y
0.37 ppm del trabajo de graduacion “Disefio de un sistema de saneamiento
ambiental en El Caserio Emiliani del Cantén Flor amarilla ubicado al occidente del
Municipio de Ciudad Arce”. De igual manera, se calcul6 para una concentracion de
100 ppm que son cantidades estandar utilizadas en laboratorios de analisis de
trazas de metales pesados. Se observa que a medida aumenta la concentracion el
tiempo de ruptura disminuye, es decir, que se emplea un menor tiempo para saturar

los sitios activos del carboén.

Tabla 3.22 Tiempo de ruptura calculado para nuevas concentraciones iniciales

Z a b Co a,* Co* b* tb

(cm) | (min/cm) | (min) (ppm) (min/cm) (ppm) (min) (min)

10 5.2904 | -1.1405 | 19.7523 522.4878 0.20 | -112.6375 | 5112.2409

10 5.2904 | -1.1405 | 19.7523 282.4259 0.37 -60.8851 | 2763.3735

10 5.2904 | -1.1405 | 19.7523 1.0450 100.00 | -0.2253 10.2245

Para casos en que las concentraciones iniciales son distintas a las descritas
experimentalmente en este trabajo y se necesita un mayor tiempo de ruptura, se
puede realizar una estimacion de la altura de lecho necesaria despejando Z de la
Ecuacién 3.3 que corresponde a flujo volumétrico 1 cm3/min y la masa equivalente
del adsorbente, utilizando la Ecuacion 3.8, sustituyendo los nuevos valores de a,*y
b*, asi para concentracién de 100 ppm y un tiempo de ruptura de 20 minutos, se tiene qué:

_20+0,2253

1045 = 19.3544 cm

De igual manera, de la Ecuacion 3.8, se obtiene que son necesarios 10.02 g de

carb6n activado.
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3.3 RESULTADOS DEL DISENO DE EXPERIMENTOS

Se tabularon los resultados de concentracion final de plomo obtenidas de los 12

experimentos en la Tabla 3.23:

Tabla 3.23 Resultados del disefio de experimento por lotes

Concentracion T (°C)
inicial de plomo
20 30 40
(ppm)

19.8343 0.3437 0.2969 0.3425
30.8466 0.6244 0.2833 0.4731
38.8281 0.6603 0.3367 0.4813
50.5393 0.9911 0.6598 0.6261

Analizando los resultados mediante la utilizacion el programa SPSS los efectos de
los factores se obtuvieron las estimaciones mostradas en la Tabla 3.24, a

continuacion:
Tabla 3.24 Andlisis de varianza en estudio por lotes (Programa SPSS).

Pruebas de efectos inter-sujetos

Variable dependiente: Concentracion final de plomo

Tipo Il de suma Media
Origen de cuadrados gl cuadrética F Sig.
Modelo 3.5552 6 .593 67.420 .000
Temp 141 2 .071 8.023 .020
Co .294 3 .098 11.151 .007
Error .053 6 .009
Total 3.608 12

a. R al cuadrado = .985 (R al cuadrado ajustada = .971)

Se tiene que los p valores (“Sig.” en Tabla 3.24) para temperatura es igual a 0.020
y para la concentracion inicial es de 0.07. Ademas, indica que el modelo estadistico
se ajustd correctamente, rechazando la hipo6tesis nula y aceptando la hip6tesis

alterna, que tanto la concentracion inicial como la temperatura por individual, Si
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influyeron en la remocion de plomo, a un nivel de confianza del 95%, por lo tanto,

se concluye que existen diferencias en la concentracion final de plomo en funcién

de los factores antes mencionados.

A continuacién, se muestras los resultados del disefio de experimentos para el

estudio en sistema continuo:

Tabla 3.25 Resultados del disefio de experimentos en sistema continuo

Altura del
A1 (cm) Az (cm) Az (cm)
lecho
Flujo
volumétrico
(cm3/min)
fV1 fV2 fV3 fV1 fV2 fV3 fV1 sz fV3
Tiempo
(min)
5 1.7325 3.0498 9.0387 | 1.7586 | 3.2101 6.0266 | 0.1211 | 0.8727 | 1.3713
15 2.4739 6.2514 | 10.0320 | 1.8467 | 10.2288 | 10.4697 | 1.2159 | 1.3491 | 3.7896
30 7.9244 | 11.7088 | 13.3353 | 2.1901 | 11.9406 | 12.4178 | 1.4924 | 3.8406 | 4.3284
60 12.4289 | 15.9892 | 17.2308 | 2.6584 | 13.9682 | 12.1412 | 1.5253 | 7.7955 | 5.0610
75 18.6208 | 18.0752 | 17.5371 | 3.1351 | 13.9832 | 12.0300 | 2.1959 | 9.1866 | 6.2010

Analizando los resultados mediante la utilizacién el programa SPSS los efectos de

la interaccion de factores se obtuvieron las estimaciones mostradas en la Tabla

3.25, a continuacion:
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Tabla 3.25 Andlisis de varianza en estudio de sistema continuo (Programa SPSS).

Pruebas de efectos inter-sujetos

Variable dependiente: Concentracion en el tiempo t

Tipo Il de suma Media
Origen de cuadrados gl cuadréatica F Sig.
Modelo corregido 1819.1672 33 55.126 15.993 .000
Interseccion 3675.859 1 3675.859 1066.452 .000
Altura * Flujo_vol 95.186 4 23.797 6.904 .001
Tiempo * Altura 157.244 10 15.724 4.562 .002
Tiempo * Flujo_vol 50.761 10 5.076 1.473 .221
Tiempo 586.654 5 117.331 34.040 .000
Altura 614.544 2 307.272 89.147 .000
Flujo_vol 314.777 2 157.389 45.662 .000
Error 68.936 20 3.447
Total 5563.962 54
Total corregido 1888.103 53

a. R al cuadrado = .963 (R al cuadrado ajustada = .903)

Dado que el valor p para la interaccién tiempo y flujo volumétrico es mayor que 0.05,
por lo que para este caso acepta la hipdtesis nula: las interacciones de dichos
factores no tienen efecto en la variable respuesta. Por otra parte, se corrobora que
las combinaciones de factores Altura-Flujo y Tiempo-altura si tiene efectos sobre la
variable respuesta, puesto que sus valores de p son menores que 0.05, aceptando

las hipotesis alternas, a un nivel de confianza del 95%.
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CONCLUSIONES

A la temperatura 600°C y tiempo 60 minutos se reporta el mayor rendimiento de
carbonizacion siendo 32.52%, por esta razon, el carbon obtenido a dichas
condiciones se analizé mediante pruebas fisicas y quimicas; posteriormente se

utilizé para el estudio por lotes y estudio en sistema continuo.

En el estudio por lotes se lograron porcentajes mayores al 95% de remocion en
todas las muestras, por otra parte, para la temperatura de 30°C se alcanza el
99.13% de remocién de plomo siendo la mas alta, para la concentracion inicial
de 38.8281 ppm, se registré un comportamiento similar para las temperaturas
de 20y 40°C, por lo que el carbén activado elaborado de estopa de coco puede
emplearse exitosamente para concentraciones iniciales menores de 50 ppm de

plomo.

Con los resultados obtenidos para la temperatura de 30°C se describe una
isoterma de adsorcion en situaciones mixtas de microporos y superficies
abiertas, en concordancia con el proceso de carbonizacién donde el mayor
rendimiento tiene una pérdida por combustion del 67.48%, que indica que el
producto obtenido es una mezcla de estructura micro y macroporosa. Asimismo,
se tiene que el modelo de isoterma de Freundlich presentd el mejor ajuste para
los datos experimentales, del cual se obtuvieron datos de constante de equilibrio
(K) mayores a 1.0, indicando alta afinidad en la captacién de plomo sobre el

carbon activado de estopa de coco.

Para el sistema continuo, se ratifica que el tiempo de ruptura se ve favorecido
al aumentar la altura del lecho y disminuir el flujo volumétrico, verificandose el
mayor tiempo de ruptura de 55.06 minutos y una capacidad maxima de

adsorcion calculada en ese punto de ruptura de 0.3058 mg/g, para el sistema:
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10 cm de altura, 1 cm®min de flujo volumétrico y concentracion inicial de
19.7523 ppm.

El modelo empirico BDST, se ajustd6 de mejor manera a los datos
experimentales del flujo volumétrico 1 cm?3/min, obteniéndose un coeficiente R2
de 0.9322. Ademas, el tiempo de ruptura teorico fue de 54.04 minutos, con una

diferencia de 1.02 minutos respecto al tiempo calculado experimentalmente.

Para el disefio de sistema continuo, a nivel de laboratorio de remocién de plomo
en agua, se definen los pardmetros: altura del lecho de carbén activado de 10
cm, flujo volumétrico 1 cm3/min, tiempo de ruptura 55.06 minutos, tamafo de
particula 0.841-1.41 mm, porosidad 0.545, pH 4, diametro interno de columna

1.1 cm.
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RECOMENDACIONES

Se recomienda probar una temperatura de 500°C y tiempos de 30 a 60 minutos
para propiciar un mayor rendimiento en la etapa de carbonizacion, que el
obtenido con la 600°C. Ademas, para la etapa de activacion es preciso utilizar
una mufla con sistema de inyector de vapor de agua, para lograr una estructura

uniforme de poros en el carbén activado.

Para el sistema continuo se recomienda afiadir una bomba, por ejemplo, del tipo
peristaltica para regular el flujo volumétrico. Ademas, evaluar diametros internos
de columna y alturas mayores para que se acoplen a condiciones reales de

operacion.

Determinar la morfologia de la superficie del carbén activado de la estopa de

coco para obtener una mejor caracterizacion fisica del material.

Estudiar en qué condiciones es posible regenerar el carbén activado utilizado,
asi también, métodos de disposicion final para carb6n saturado.

Para lograr una informacién mas detallada de las isotermas de adsorcion se

sugiere utilizar un rango mas amplio de concentraciones iniciales de plomo.

Dado que el carbén activado obtenido muestra alta afinidad por el plomo, se
propone para usos en tratamientos de aguas en laboratorios dedicados a
analisis de trazas de ese elemento. Asimismo, se propone la realizacion de

estudios de adsorcion para aguas naturales contaminadas con plomo.
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Anexo A: Manual de practicas de laboratorio

Tabla A-1 Procedimiento experimental para la obtencion del carbon activado a partir

de estopa de coco (cocos nucifera) mediante activacion fisica.

A

PROPUESTA DE DISENO DE UN SISTEMA DE REMOCION A NIVEL DE LABORATORIO
DE PLOMO EN AGUAS, UTILIZANDO ESTOPA DE COCO (Cocos nucifera) COMO
MEDIO ADSORBENTE.

01

Objetivo general: Elaborar carbon activado a partir de estopa de coco (Cocos nucifera), a nivel

de planta piloto, utilizando el método fisico para su activacion.

Objetivos especificos:

e Llevar a cabo el proceso de secado de la estopa de coco, seguido del proceso de
disminucién del tamafio de particula.
e Realizar el proceso de carbonizacién-activacion de la estopa de coco con vapor de agua.

Material y equipo:

Reactivos:

Mufla

Balanza granataria
Balanza analitica
Mortero y pistilo
Pizeta

Bandejas de aluminio
Atomizador

Guantes de asbesto
Pinzas

Machete

Cépsulas de porcelana

Materia prima: Estopa de coco
Agua destilada
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Tabla A-1 Procedimiento experimental para la obtencion del carbon activado a partir

de estopa de coco (cocos nucifera) mediante activacion fisica.

Procedimiento:

1.

2.

Limpiar la materia prima, removiendo la fibra del coco, tratando de quitar cualquier
particula que pueda quedar.

Secado de la estopa de coco: realizar el secado al sol de forma manual, colocar en
bandejas de aluminio, para disminuir la humedad que contengan, ademas tapar las
bandejas con papel aluminio para reducir el contacto con el aire.

Realizar la disminucién del tamafio de particulas para mejorar el proceso de
carbonizacion.

Precalentar la mufla durante una hora a 180 °C.

Proceder a carbonizar la estopa de coco en la mufla: colocarlo en las bandejas de
aluminio dentro de la mufla precalentada, elevar la temperatura en intervalos de 5 min
hasta alcanzar una temperatura de 600°C y mantenerla constante durante una hora,
luego dejar enfriar hasta alcanzar la temperatura ambiente.

Luego para el proceso de activacion llevar la muestra hasta una temperatura entre 800 y

1,000°C, alcanzada esta temperatura proceder a rociar con agua la muestra previamente
carbonizada. Mantener la muestra bajo esas condiciones durante un tiempo de 60 min,
al finalizar este tiempo dejarlo reposar a temperatura ambiente.

Finalmente llevar hasta el tamafio deseado el carbén obtenido con el mortero y pistilo.
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Tabla A-2 Caracterizacion del carbon activado a partir de estopa de coco, obtenido

de activacion fisica

PROPUESTA DE DISENO DE UN SISTEMA DE REMOCION A NIVEL DE LABORATORIO
DE PLOMO EN AGUAS, UTILIZANDO ESTOPA DE COCO (Cocos nucifera) COMO 02
MEDIO ADSORBENTE.

Objetivo general: Realizar la caracterizacion del carbon activado obtenido de la practica 01

Objetivos especificos:

e Evaluar propiedades fisicas y quimicas importantes del carbén activado, para una mejor
interpretacion de los mecanismos que se involucran durante el proceso de adsorcion.

Material y equipo:

e Mufla

e Balanza analitica

e Crisol

e Equipo Thermo Scientific Orion Star
e Tamices U.S Standard Testing Sieve
e Crisol

e Equipo Niton LX5

e Equipo IRAffinity-1

e Juego de tamices Tyler

Continua...
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Tabla A-2 Caracterizacion del carbon activado a partir de estopa de coco, obtenido

de activacion fisica.

Procedimiento:

Caracterizacion fisica

» Procedimiento para determinar de densidad aparente
1. Utilizando el equipo de cono de densidad, se pesar un vaso de precipitados vacio de 100
mL
2. Luego colocar abajo del embudo de acero inoxidable, hacer pasar la muestra de carbon
hasta su derrame
3. Enrasar con una espéatula el vaso de precipitado y se pesar
A-B

pa:T Ec.1

Donde: p, es la densidad aparente (g/mL), A el peso del vaso de precipitado con carboén (g), B
el peso del vaso de precipitado vacio y C el volumen del vaso de precipitados hasta el enrase
(mL).

» Procedimiento para determinar la porosidad

1. Llenar una bureta de vidrio de 25 ml de capacidad con agua destilada hasta su linea de
aforo, sujetar a un soporte universal por medio de pinzas metélicas

2. Colocar cierta cantidad de la muestra carbonizada. Posteriormente al igual que en una
titulacion, dejar caer por goteo el contenido de la bureta en la probeta hasta que la
altura del liquido sea igual a la altura de la muestra, inmediatamente deje de gotear

anotar el gasto volumétrico de la bureta.
Volumen gastado (mL) Ec. 2

Volumen de la muestra (mL)

Caracterizacion quimica

e Fluorescencia de rayos X
1. Tomar una muestra de 30 g de carbén activado
2. Secar por 3 horas a 105 °C para retirar humedad
3. Colocar en una bolsa sellable
4. Realizar medicion de compuestos inorganicos con el equipo Niton LX5, por triplicado.
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Tabla A-3 Preparacion de solucién madre de nitrato de plomo y soluciones

estandar de plomo.

PROPUESTA DE DISENO DE UN SISTEMA DE REMOCION A NIVEL DE LABORATORIO
DE PLOMO EN AGUAS, UTILIZANDO ESTOPA DE COCO (Cocos nucifera) COMO 03
MEDIO ADSORBENTE.

Objetivos

e Preparar la solucién base de nitrato de plomo (100 ppm)
e Preparar soluciones estandar de plomo 20, 30, 40 y 50 ppm.

Material y equipo:

Pipeta aforada de 1 mL
Probeta de 50 mL
Frasco volumétrico de 1000 mL
Balanza analitica
Vidrio de reloj
Espatula

e Erlenmeyer de 250 mL
Reactivos:

e Agua destilada
e Acido nitrico
e Nitrato de plomo

Procedimiento:

e Solucion madre de nitrato de plomo
1. Enun Erlenmeyer de 250 mL agregar 100 mL de agua destilada
2. Agregar 1 mL de &cido nitrico
3. Pesar 0.1598 g de nitrato de plomo en balanza analitica y agregar al
Erlenmeyer que contiene el agua destilada y el acido nitrico.
4. Medir el pH de la solucion (debe estar en pH 4)
5. Trasvasar a un frasco volumétrico de 1000 mL y aforar con agua destilada.
*Utilizar guantes, gafas y equipo respiratorio adecuado (CTRScientific)

e Soluciones estandar de 20, 30, 40 y 50 ppm
1. Realizar el célculo correspondiente utilizando la siguiente ecuacion:
C1 * V1 = Cz * VZ

2. Guardar en un deposito plastico limpio y rotular.
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Tabla A-4 Prueba de efectividad de remocién Plomo a diferentes temperaturas.

PROPUESTA DE DISENO DE UN SISTEMA DE REMOCION A NIVEL DE LABORATORIO
DE PLOMO EN AGUAS, UTILIZANDO ESTOPA DE COCO (Cocos nucifera) COMO
MEDIO ADSORBENTE.

04

Objetivo General

e Realizar prueba de jarras para determinar el porcentaje de remocion de plomo utilizando
carbon activado a partir de estopa de coco (Cocos nucifera).
Objetivo Especifico

e Determinar experimentalmente el porcentaje de remocién de Pb?* del carbén activado
granular.

e Evaluar el porcentaje de remocion de carbon activado granular a diferentes tiempos de
contacto (120 min) y distintas temperaturas (20°C, temperatura ambiente y 40°C).

Marco Teorico:

El Test de Jarras es un procedimiento que se utiliza en los laboratorios para determinar las
condiciones de operacion éptimas generalmente para el tratamiento de aguas, la prueba de
jarras permite ajustar el pH, hacer variaciones en la dosis de las diferentes sustancias quimicas
gue se afladen a la muestra, alternar velocidades de mezclado.

La coagulacion quimica y la dosificacion apropiada de reactivos debe ser seleccionada por la
simulacion del paso de aclaracion de un laboratorio a escala un arreglo simple de vasos
precipitado y paletas permite comparar varias combinaciones quimicas las cuales todas estan

sujetas a condiciones hidraulicas iguales.

Las interferencias al método y que pueden dificultar la determinacion de las condiciones 6ptimas
del ensayo son:

e Cambios en la temperatura del agua: Puede provocar corrientes de conveccion que
interferirian en la normal sedimentacion de los fl6culos.

e Intercambio gaseoso: Formacion de burbujas debido a la agitacidbn mecénica, cambios
de temperatura 0 a consecuencia de reacciones quimicas, lo cual podria dar lugar a la
flotacion de los floculos.

e Periodo transcurrido entre la toma de muestras y el ensayo: Tanto la actividad biologica
desarrollada en el agua, como otras reacciones fisico-quimicas, podrian afectar la
coagulacion-floculacién y posterior sedimentacion del agua, asi como la oxidacién de las
sustancias presentes en ella.

Continua...
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Tabla A-4 Prueba de efectividad de remocién Plomo a diferentes temperaturas.

Material y equipo:

Hot plate

Agitador magnético

5 Beakers de 500 mL
1 Balanza digital

1 Espatula

1 Frasco lavador
Medidor de pH

e Contenedor de plastico

Reactivos

e Hielo
e Carbon activado
e Soluciones de 10, 20, 30, 40 y 50 ppm de nitrato de plomo

Procedimiento:
Para cada temperatura de trabajo:

1. Pesar tres muestras de 20 gramos de carbdn activado granular en balanza digital.

2. Colocar cada muestra en beakers de 500 mL y agregar lentamente 330 mL de solucion
de nitrato de Pb de las diferentes concentraciones: 10, 20, 30, 40 y 50 ppm.

3. MediryregularelpHentre 6y 7.

4. Colocar los beakers conteniendo el carbon granular en contacto con muestras de agua
contaminada en los hot plates y proceder a encenderlos, manteniendo constantes la
velocidad de agitacion a 200 rpm, verificando periédicamente la temperatura con un
termdémetro.

5. Una vez finalizado el tiempo de contacto, cada solucién pasar por un papel de filtro
Whatman 40, desechandose el material adsorbente como residuo peligroso.

6. Realizar una toma de muestra representativa con ayuda de una jeringa en cada beaker
gue contiene agua que esté en contacto con el carbén activado granular.

7. Posteriormente llevar las muestras obtenidas para su respectivo analisis en el laboratorio.
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Anexo B: Tablas utilizadas para lectura de IR

Figura IR-1 Regiones basicas de un espectro de Infrarrojo
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Figura B-1 Regiones basicas de un espectro infrarrojo
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Grupo N° de onda Intensidad Origen Notas
(cm’l) (mol™ - - eni”
2070-2950 | ch 70 v, -CH;
28802860 |m 30 v, -CH; 2830~2815 (2 35~75) en -OMe, ausente en -OFt.
(1) -CH; 2730~2820 (g 15~21) en -NMe, ausente en -NEt.
) |2820-2710enmetilendioxi .
1470~1450 | m 15 8,; -CH:
1385~1365 | ch 15 &, -CH; Doblete en gem-dimetilos (ver (3)-(7)). Junto a
carbonilos ver (11)-(13).
2035-2915 | ch 75 Vs “CHy-
28652845 | ch 45 v, -CH;-
1470~1445 |m 8 tijera -CH;- 1445 en ciclopentanos, 1450 en ciclohexanos. Se
..................................... desplaza por hiperconjugacion (ver (14)-(16)). ___
(2) -CHz- 730~710 ch 3 rocking -(CHy)y- Presente cuande n>4  Ocasionalmente como
doblete en solidos. Mas alto a menor n Propilo
743-734; Etilo 790~770. El -CH,- también tiene
bandas de flexaon en ~1300 (e=l). Los espectros
de solidos con cadenas largas v gmipos polares
ternunales (acidos, ésteres, anmdas) mmestran una
serie de bandas regulares entre 1350~1180.
a3 N 2890 debil vCH sin uso practico
) L-H 1340 | dévil 5CH sif Uso prictico

(4) HCH;),-0- 742734 rocking de -CH;- corresponde a la banda en 720 de (2).

CH;, 1170 ch, mas débil que | esqueleto Un doblete en 1380 sugiere grupos gem-dimetilo:

(3 CH— el doblete de 1380 la confirmacion se realiza por la vibracion del

CEy (e=15). esqueleto (5)-(7).
e ey | Hombroen 1145 defade 1170 -
5 CH; 1255 et FUSICIUN 1S estavie que la de 1a banda en 1210
©) CH_,—{JJ— _ _
-:|:H 1210 ch " También absorbe en 930725
3 "
(7} C cuatemnario 1195 ch ! " De estas dos la de 1195 es mas estable, la sefial en
CH, 1215 es un hombro de la primera.
da 1215 ch "
(8) 3050 m a5 CHz Ausente en anillos sin -CHa-
CH,

>:’ \c< 1020-1005 | m  20-80 esqueleto Normalmente obstruide por sefiales fuertes de otro

tipo.

(9) ver tabla XI 3000 2060 v CH metino Se desplaza hasta 3040-3030 al incrementar la
~ o _H tension  del grupo epoxi. p. ). unido a
/C CL ciclopentanos.

{i:1] 3050 30 v CHa metileno
~ /?a:—i\ . 3050 Wy CHa:
c CH,
10~
(11) O-CO-CH: 1380~1365 Caracterizado por su alta intensidad. Al acetilar la banda en 1380 se vuelve mas intensa que la
de 1460. Lo mismo ocurre con acetatos de enol v fenol. Ocasionalmente se vuelve doblete.
(12) -CO-CH: 13601355 Se desplaza a frecuencias menores que la flexion usual de CH; (1380). Sefial aguda e intensa.
La flexion asiméfrica permanece en su posicion usual (1460). pero se desplaza en los terpenos
(1420~1425).
(13) -COOCH: | 1440-1435_ | 3, CH,. Tambien conbandas en 1135, 1155, 790-760. . ___
1365~1356 8, -CHs
(14) -CH,-CO- 14401400 La flexion de todos los metilenos activos se observa como una serie de bandas intensas v
agudas entre las bandas commmes de 1465 a 1380. Lo nusmo ocurre con -CH;-5S0s- v ofros. La
integracion de la intensidad pudiera proporcionar el mimero de metilenos activos.
(15) -CH-C=C 1445~1425 Mo es muy intensa. Los dobles enlaces pudieran ser de aromaticos. La intensidad disminuye
-CH-C=C- ain mas si el -CH;- estd entre dos enlaces mniltiples (dobles o triples).
(16) -CHy-IN™ 14401400 El -CHz- adyacente al W también se desplaza como los dos anteriores. Si aparecen nuevas

bandas al convertir 1a amina en sal. entonces se sabe que hay grupos -CH,-N-

Figura B-3 Tabla IR-I alcanos
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1. Frecuencias de estiramiento C-H (g entre paréntesis).

3080, m(30) Vo CHa Las bandas por encima de 3000 sugieren la presencia de
A) =CH. insaturados =CH- (alquenos, aromaticos). La banda de 3000-
) 3000~2975. m |v, CH, 2075 se traslapa con los alcanos.
7
C, 3020, m v C-H
B) H
2. Seiiales de estiramiento C=C v de flexion =C-H, afectadas por el tipo de sustituyente
Tipo v C=C Sobretono de la |Flexion en el plano |  Flexion fuera del plano & CH.
flexion fuera del | & CH.
planc & CH.
1420, m (10-20).
C) vinilo terminal Se encima con las | 990, ¢h (50) v 910 ch (110);
1660-1620 1860~1800 sefiales de CH, de | Incluye las flexiones simetrica v
R-CH=CH? m (40} m (30) alcanos, (14)-(16) | asimétrica de los 3 H.
1300, m~ancho
D) metileno terminal 1415, m (10-20).
R 16651645 1800~1730 Misma region de 890, ch (100~150).
l\C' CH> m (35) m (30) tabla I (14)-(16). | Flexién asimétrica.
R]/
E) cis, disustituido 730~675. m (40). Ocasionalmente
H H dodoso. En ciclicos aparecen
\C'ZC'/ 1660-1620 1415, m (10~20) varias bandas semejanfes enfre
A m {10} 800~650  (e=50~100).  dificil
Ry Ea :
- asignarlas.
F) trans, disustituido
H Ry 16801660 965, ch (100). Flexion asimétrica
“c=c~ ancho (2) de los H.
AT
Ry H
) trisustituido
Ra R 1680~1660 840~800. ch (40). Los ciclicos dan
N ancho~m dos sefiales entre 850~790.
RY H
H) tetrasustituido 1680-1660
R R: ancho. intenso No hay, pero los CH, contiguos
_\C:C'/ cuando esta (=C=C-CH) se pueden defectar
/ ~ unido por su flexion (Tabla L (15)).
Ry Ry
directamente a O
o N.
Figura B-4 IR-1l alquenos
Referencia:

Rojo Calleja, Francisco (2014), Tablas de Espectroscopia Infrarroja. Universidad Nacional

Auténoma de México Facultad de Quimica - Departamento de Programas Audiovisuales.
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Anexo C: Corroboracion de estudio por lotes a temperatura 30°C

——

G

b

£ 3

o ——Isoterma 30°C
2 corroboracion

0 0.2 0.4 0.6 0.8
Ce (ppm)

Figura C-1 Isoterma experimental a 30°C corroboracion.

Tabla C-1 porcentaje y capacidad de remocioén a T 30°C

%Remocion T 30°C Capacidad de remocién T 30°C
Corroboracién Corroboracién
99.14% 1.96639
99.21% 3.06037
99.08% 3.84714
98.80% 4.99339
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Anexo D Sistema de remocion de plomo a nivel de laboratorio.

DEPOSITO CON AGUA.
CONTAMINADA |

COLUMNA DE VIDRID
DIAMETRO INTERNG 1.7 cm.

(EDAZD 05 tm.

CARBON ACTIVADO A
PARTIR DE ESTOPA DE

A0 Coco

fEDAZD 05 tm.

DEPOSITO DE CAPTACION | e—
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