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La retama negra (Sarothamnus scoparius) es un arbusto que crece en forma abundante en la region extremefia. En el
presente estudio se investiga su posible utilizacién como material de partida en la preparacién de carbén activado. Esta se
lleva a cabo por el método de activacién fisica. Los carbones son caracterizados mediante andlisis quimico, adsorcién de
N, a 77 K, porosimetria de mercurio y medida de densidades por desplazamiento de helio y de mercurio. Se ha constatado
que activando en CO, se preparan carbones activados que poseen unas mejores propiedades texturales que los obtenidos
utilizando aire. Los efectos de la activacién sobre las propiedades texturales de los carbones se favorecen con la subida de la
temperatura de activacion. .
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Preparation and characterization activated carbon obtained from black broom.

Black broom (Sarothamnus scoparius) is a bush that grows abundantly in the region of Extremadura. The potential use of
this lignocellulosic material as raw material for the preparation of activated carbon by physical activation is investigated. The :
activated carbons are characterised by means of chemical analysis, N, adsorption at 77 K, mercury porosimetry and helium
and mercury densities. It has been observed that the activation in CO, atmosphere leads to better textural properties than

those obtained when air was used as activating agent. The effects of the activation procedure on the textural properties of :
the samples are favoured with the increase in the activation temperature.

Keywords: Activated carbon, preparation, characterization.

1. INTRODUCCION

Muchos son los materiales que pueden ser utilizados como
precursores para la obtencién de carbones activados (1-9),
la eleccién de un determinado precursor suele efectuarse en
base a criterios como bajo contenido en materia inorganica
y alto en materia voldtil, facilidad en el manejo y bajo nivel
de degradacién durante el almacenaje (10-17). Por todo ello
la retama puede ser un buen precursor para la obtencién de
carbones activados.

La retama negra (Sarothamnus scoparius) (18) se conoce
también como retama de escobas, escoba, escoba negra, etc, es
utilizada habitualmente para la obtencién de picén, escobas
para uso agricola y como planta medicinal.

En el presente trabajo, pretendemos determinar las
condiciones 6ptimas de preparacién de carbén activado a
partir de la retama. Las variables, que se estudian son el
material de partida, el agente gasificante y la temperatura de
tratamiento.

2. PARTE EXPERIMENTAL

En este trabajo, se procedi6é en primer lugar, a la recogida,
seleccién, reduccién de tamafio, secado y tamizado de la
retama. Posteriormente, para seleccionar las condiciones
Optimas de carbonizacién, se somete la retama a tratamiento
térmico en N, a una serie de temperaturas entre 100 y 900° C a
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intervalos de 100° C. A la vista del rendimiento del proceso, se
seleccionan tres temperaturas (300, 600 y 800° C) para preparar
los distintos carbonizados (C-300, C-600 y C-800). Mds tarde,
son caracterizados mediante andlisis elemental e inmediato,
adsorcién de N,(g) 77 K, porosimetria de mercurio y medida
de densidades por desplazamiento de helio y de mercurio. De
acuerdo con los resultados obtenidos para los carbonizados se
selecciona la muestra preparada a temperatura de 600° C (C-
600) para efectuar los tratamientos de activacién. A partir de
esta muestra (C-600) se efecttia la activacién en aire a 350, 450
y 550° C (A-O,-350, A-O,-450 y A-O,-550) y en CO, a 300, 600 y
800° C (A-CO,-300, A-CO,-600 y A-CO,-800) durante 2 h. Los
carbones activados son caracterizados utilizando las mismas
técnicas experimentales que en el caso de los productos
carbonizados.

3. RESULTADOS Y DISCUSION
3.1 Analisis inmediato

Para las muestras activadas con aire, se observa que las
variaciones en los contenidos de materia volatil y carbono
fijo con el incremento de la temperatura de activacién son
perfectamente compatibles con el hecho de que conforme se
intensifica el calentamiento C-600 durante la preparacién de
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A-O,-T se favorezca la gasificacion de estructuras quimicas del
carbonizado que son precursores de materia volatil. Debido a
ello, en los carbones activados disminuye el contenido de esta
materia a la vez que aumenta el contenido de carbono fijo.

El contenido de cenizas primero aumenta y después
permanece casi constante al incrementar la temperatura, en
las muestras A-O,-T. El incremento de ceniza estd asociado
con la disminucién que se produce en el contenido de materia
volatil que propiciard el aumento no solo de carbono fijo, sino
también de la concentracién de los componentes inorganicos.
Sin embargo, el contenido de ceniza permanece constante al
comparar las muestras A-O,-450 frente a A-O,-550 debido a
que se compensan practicamente los efectos de la subida de
temperatura con los contenidos de materia volatil y carbono
fijo.

Alavista de la Tabla 1 los datos del andlisis inmediato para
C-600 y A-CO,-T ponen de manifiesto que como consecuencia
de la activacién del producto carbonizado, con diéxido
de carbono, se produce un aumento en los contenidos de
humedad, materia voldtil y cenizas y una disminucién en
el contenido de carbono fijo. El efecto sobre el contenido
de carbono fijo es algo mds pequefio con el incremento
de la temperatura de activacién, lo cual ha de provocar el
ligero descenso en el contenido de cenizas, al mismo tiempo
que el contenido de materia volatil permanece constante o
experimenta un pequefio ascenso.

TABLA 1. DATOS DEL ANALISIS QUIMICO (%).
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3.2. Analisis elemental

Para los carbones activados de la serie A-O,-T, con la
subida en la temperatura de activacion puede observarse
(Tabla 1) que aumenta apreciablemente el contenido de
carbono y que disminuye considerablemente el contenido de
hidrégeno y oxigeno. Por tanto parece que a medida que se
intensifica el calentamiento de C-600 se favorece la gasificacién
de las estructuras quimicas presentes en este producto que son
precursoras de materia volatil.

En las muestras A-CO,-T se observa (Tablal) que a
medida que aumenta la temperatura de activacién aumenta
el contenido de carbono y disminuyen los otros contenidos.
Merece destacar dentro de este comportamiento el contenido
de carbono de la muestra A-CO,-300 que pone de manifiesto
que el CO, ejerce accién activante a una temperatura tan baja
como es 300° C.

3.3. Caracterizacion textural

Alavista de las isotermas de adsorcién de los carbonizados
(Fig.1), se observa: Primero que las isotermas para C-300 y C-
800 estdan muy préximas entre si y segundo que la isoterma
correspondiente a C-600 ocupa una posicién muy por encima
de las otras dos isotermas. El comportamiento observado
para C-300 es atribuible a la pirdlisis bastante incompleta de

Muestra Humedad Mat. Volatil Cenizas Carbono fijo C H N (¢]
C-300 5.02 35.73 4.14 60.13 72.94 2.60 0.68 19.64
C-600 3.82 7.23 7.05 85.72 87.86 0.66 0.63 3.80
C-800 4.57 5.32 7.73 86.95 89.98 0.16 111 1.02

A-0,-350 3.50 18.20 8.40 73.40 82.01 2.30 0.60 6.69

A-O,-450 3.20 9.26 11.01 79.73 85.20 0.70 0.48 261
A-O,-550 3.12 6.01 11.00 82.89 87.20 0.07 0.51 1.12

A-CO,-300 5.28 8.20 10.82 80.98 83.40 0.19 0.80 479
A-CO,-600 5.20 8.20 9.92 81.88 85.20 0.10 0.64 414
A-CO,-800 5.08 8.42 9.60 82.38 85.60 0.08 0.59 413
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Fig. 1- Isotermas de adsorcién de N, (g) a 77 K.
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Fig. 2- Variacién de la superficie especifica y la porosidad con las tem-
peraturas de tratamiento.
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TABLA II. CARACTERIZACION TEXTURAL DE LAS MUESTRAS.

V_(cm?® V_(cm® V (cm® V.
Muestra | S, (m*/g) mi ;) / me ;) / ma ;) / (CmST/g)
C-300 71 0.02 0.03 - 0.44
C-600 304 0.15 0.03 0.23 0.57
C-800 89 0.03 0.03 - 0.55
A-O, -350 51 0.02 0.02 0.27 0.43
A-O,-450 302 0.16 0.04 0.28 0.50
A-O,-550 373 0.18 0.05 0.24 0.52
A-CO,-300 533 0.27 0.08 - 0.86
A-CO,-600 560 0.29 0.08 0.51 0.84
A-CO,-800 599 0.31 0.08 0.42 0.84

la retama a 300° C. Mientras que la pérdida de porosidad que
se produce a 800° C puede deberse a la reduccién de poros en
el material, los cuales podrian llegar incluso a cerrarse, o por
la soldadura de ldminas grafiticas. Es realmente significativo,
que este efecto negativo sobre la porosidad tiene lugar a
temperaturas mds bajas que en la preparacién de otros
productos carbonizados de origen lignocelulésico como la
madera de olivo (19).

Como cabria esperar la S, presenta un méximo muy
acusado a 600° C para las muestras carbonizadas. E1 V__ es
muy pequefio para las tres muestras C-T, siendo su valor
independiente de la temperatura de carbonizacién. Asimismo,
si se comparan los valores de S, de las muestras A-O,-T
frente a C-T, se observa que solamente la superficie especifica
de la muestra A-O,-550 es mds alta que la correspondiente a la
muestra C-600 (Fig. 2).

Por otra parte, al comparan los valores de V_. de C-600
frente a las muestras A-O,-T se deduce que al activar C-600
con aire a varias temperaturas disminuye la microporosidad
en una forma muy acusada a 350° C, mientras que a 450 y 550°
C se produce un ligero aumento de la microporosidad (Fig.
2). Ala vista de los resultados obtenidos, para las muestras A-
CO,-T en la Tabla 2, se pone de manifiesto que cambiando el
agente activante se puede variar la distribucién de porosidad
de los carbones activados, y evidencian la influencia del
agente activante sobre las propiedades texturales de los
carbones activados.

Al comparar las tres series de muestras preparadas se
observa que el desarrollo superficial es bastante mds alto para
A-CO,-T que para C-600 y A-O,-T. Por otra parte, para la serie
A-CO,-TlaS,,, aumenta sensiblemente con el incremento de la
temperatura. Como era de esperar, se observa que la variacion
deV_, con latemperatura es similaralaS, . El valorde V_ sin
embargo, es independiente de la temperatura (Fig. 2)..

Los valores de V. que se han obtenido, a partir de los
valores de densidades, para las muestras A-CO,-T revelan
que el volumen total de poros es bastante mds alto para
los productos activados en CO, que en aire. Ademds, dicho
volumen muy parecido para las tres muestras de la serie A-
CO,-T pone de manifiesto que a diferencia de lo que sucede
con el agente activante, la temperatura de activacién apenas
influye sobre el desarrollo de la porosidad en los carbones
activados.

Resumiendo a la vista de la figura 1 se observa que la
cantidad adsorbida sigue la pauta de variacién: A-CO,-T
> A-O-T > C-600. Ademds, la diferencia en la cantidad
adsorbida es mayor entre A-CO,-800 y A-O,-550 que entre
A-O,-550 y C-600. Por otra parte, el aumento que se produce
en la adsorcién de P/P, sigue también la secuencia anterior de

variacién. Por tanto, A-CO,-800 es la muestra con un mejor,
y bastante diferencia, desarrollo de la microporosidad y la
mesoporosidad.

4. CONCLUSIONES

Activando en CO, se preparan carbones activados
que poseen unas mejores propiedades texturales que los
obtenidos utilizando aire. Los efectos de la activacién sobre
las propiedades texturales de los carbones se favorecen con la
subida de la temperatura de activacién.
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