UNIVERSIDAD AUTONOMA JUAN MISAEL SARACHO
FACULTAD DE CIENCIAS Y TECNOLOGIA

CARRERA DE INGENIERIA QUIMICA

OBTENCION DE CARBON ACTIVADO, A PARTIR DE BAGAZO
DE CANA DE AZUCAR DE IABSA EN EL DEPARTAMENTO DE
TARIJA.

Por:

RENE EDUARDO ONA VALDEZ

Perfil de Proyecto de Grado (Modalidad, Investigacion Aplicada).

Presentado a consideracion de la “UNIVERSIDAD AUTONOMA JUAN MISAEL
SARACHO?”, como requisito para optar el grado académico de Licenciatura en

Ingenieria Quimica.

Noviembre de 2017

TARIJA-BOLIVIA



RESUMEN

El presente trabajo utilizO bagazo de cafia de az(car, proveniente del Ingenio

Azucarero de Bermejo, para la obtencién de carbdn activado.
Se caracterizo el bagazo de cafia de azlcar y llegd a tener los siguientes resultados:

e Humedad del 12.03% (Después de 2 semanas de secado al sol).

e Densidad aparente de 0.053573 g/ml.

e Densidad real de 0.4545794 g/ml.

e Contenido de cenizas del 1.99% al 3.65% de la fraccion gruesa y fraccion

fina respectivamente.

Se llevo a cabo la activacion quimica del bagazo de cafia de azlcar utilizando &cido
fosforico diluido. Las variables del proceso fueron la temperatura a tres niveles
(350°C, 450°C y 550°C) y la concentracion del acido fosforico a tres niveles (10%,
30% y 60%), también se obtuvieron tres muestras de bagazo carbonizado sin la

utilizacién de acido fosférico para comparar resultados.

El proceso de obtencion fue el siguiente: se impregnaron muestras de bagazo de cafia
de azlcar con &cido fosforico diluido y se dejaron en reposo durante 24 horas,
posterior a esto se carbonizaron en un reactor de acero inoxidable durante 40
minutos, finalmente las muestras se lavaron con agua destilada a 75°C, se filtraron y

secaron durante 3 horas a 140°C.

La obtencion de carbon activado mostrd rendimientos de 38% a 63% desde las
muestras de bagazo de cafia de azlcar impregnadas con acido fosforico, los
rendimientos de las muestras de bagazo sin la utilizacion de acido fosforico fueron
de alrededor del 28%.

El contenido de cenizas del carbon activado fue del 13% al 25% para las muestras
impregnadas y en promedio del 11% para las muestras de bagazo sin la utilizacion

del acido fosforico.



El grado de adsorcion del carbdn activado obtenido experimentalmente se determin6
cuantificando cuanto azul de metileno en solucién puede adsorber, se prepararon
soluciones de 100 ml de azul de metileno con concentraciones de 4 ppm (mgr/L) a
las cuales se agregaron 0.02 g de carbdon activado molido, tamizado y seco, se
agitaron durante una hora con un agitador magnético, se determinaron Ssus
absorbancias en un espectrofotémetro y se compararon los resultados con un carb6n
activado utilizado por una empresa local (EMBOL TJA), de las cuales cuatro
muestras mostraron un ligero rendimiento superior de remocién del azul de metileno

que el carbdn activado comercial.

En general las muestras impregnadas con &cido fosférico mostraron un poder de
remocion entre el 85% al 98% del azul de metileno total de las soluciones, el carbon
activado comercial removié el 93.50% del azul de metileno y las muestras de bagazo
carbonizado sin el empleo del &cido fosforico removieron el azul de metileno entre el
67% al 75%.

La muestra que presentd los mejores resultados, fue la muestra codificada como
T350C60, es decir, la muestra obtenida a una temperatura de 350°C y con una
concentracion del 60% de acido fosforico, esta obtencién demostrd ser la mejor en los
tres aspectos analizados en la caracterizacion del carbén activado, los resultados

determinados estan en la siguiente tabla.

T350C60
Rendimiento (%) 63.352
Cenizas (%) 13.2603
% Remocion 98.2161
indice de Azul Metileno 19.64 = 20

Con este proyecto se concluye que si es viable la obtencion de carbén activado a
partir de bagazo de cafia de azlcar del Ingenio Azucarero de Bermejo del

departamento de Tarija.
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1.1 Generalidades de los carbones activados.

El carbon activado es producto del tratamiento térmico de material carbonaceo que
se obtiene de la naturaleza, el cual posee un éarea superficial alta pudiéndose
multiplicar hasta 300 veces dicha area superficial desde su precursor, esto le permite
atraer una gran cantidad de compuestos muy diversos, tanto en fase gaseosa como en

disolucioén.

Esta propiedad es conocida como adsorcion la cual es un proceso por el que los
atomos en la superficie de un solido, atraen y retienen moléculas de otros
compuestos. Estas fuerzas de atraccion son conocidas como fuerzas de Van Der
Waals. Por lo tanto al ser un fendmeno que ocurre en la superficie mientras mayor

area superficial disponible tenga un so6lido, mejor adsorbente podra ser.
1.2 Estructuray caracteristicas del carbon activado.

El carbén activado puede llegar a tener hasta un 97% de carbono, ademas de
hidrogeno, oxigeno, ceniza y a veces nitrdgeno, estos porcentajes dependen del

material de partida y del método utilizado para su obtencion.

La estructura quimica esta constituida por placas graniticas de carbono de forma
irregular con espacios huecos, estos huecos son creados por el plegamiento de las

placas graniticas y es lo que constituye la porosidad del carbon activado.

FIGURA 1-1
Representacion esquematica de la estructura de un carbon activado.




Fuente: Martinez de Yuso Ariza (2012).

En el caso del carbén activado, una placa granitica se representa en la siguiente

figura.

FIGURA 1-2

Estructura quimica del carbon activado.
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Fuente: http://www.carbonactivo.com/introduccion.html (2017).
1.3 Clasificacion del carbén activado.
1.3.1 Clasificacién segun la distribucion de sus poros.

Para clasificar un carbén activado basado en el radio de sus poros se presentan 3
grupos principales:
e Microporos (r <2 nm).
e Mesoporos (2 >r>50 nm).
e Macroporos (r > 50 nm).
FIGURA 1-3

Granulo de carbdn activado.
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http://www.carbonactivo.com/introduccion.html

Fuente: Martinez de Yuso Ariza (2012).
1.3.1.1 Microporos

Son poros con un didametro, menor que 2 nm y son los que mas area proporcionan,
alrededor del 95% del area superficial total del carbén activado. Son Utiles para
adsorber moléculas muy pequefias que generalmente, se encuentran presentes en la

purificacion de gases.
1.3.1.2 Mesoporos

Estan en el rango de (2 hasta 50) nm y aunque su contribucién al area superficial
total es menor que los microporos, aproximadamente 5 % (Bansal y Goyal, 2005); su
tamarfio les permite adsorber moléculas grandes que generalmente estan presentes en

la purificacién de liquidos.
1.3.1.3 Macroporos

Los macroporos con un didmetro mayor que 50 nm apenas contribuyen al area total
de un carbdn, pero su importancia radica en que actian como vias de acceso hacia
los mesoporos y microporos, afectando la velocidad de difusion de las impurezas en

el carbon activado.
1.3.2 Clasificacion segun el tamafio de la particula.
Para esta clasificacion los carbones activados se sitan en dos grupos:

e Carbon activado en polvo (CAP).
e Carbon activado granular (CAG).
1.3.2.1 Carbdn activado en polvo (CAP)

Los CAP presentan tamafios menores a 100 nm, siendo los tamafios tipicos entre 15

nmy 25 nm.
1.3.2.2 Carbdn activado granular (CAG)

Los CAG presentan un tamafio medio de particula entre 1 mm y 5 mm a su vez

pueden dividirse en dos categorias:



1. Carbdn activado troceado (o sin forma)

Los carbones activados troceados se obtienen por molienda, tamizado y clasificacion

de briquetas de carbdn o de trozos méas grandes.

2. Carbén activado conformado (o con una forma especifica, cilindros, discos, etc.).

Los carbones conformados pueden obtenerse por peletizacion o por extrusion de
carbon en polvo mezclado con distintos tipos de aglomerantes.

1.4 Procesos de obtencion del carbén activado.

Los procesos de obtencion de carbon activado se pueden dividir en dos tipos:

e Activacion fisica o térmica.
e Activacion quimica.

1.4.1 Activacion fisica del carbén activado.

Normalmente se lleva a cabo en dos etapas: la carbonizacion del precursor y la
gasificacion controlada del carbonizado. La carbonizacion es la transformacion de la
materia prima a carbén, en la cual se eliminan elementos como el hidrdgeno vy el
oxigeno del precursor, para dar lugar a un esqueleto carbonoso con una estructura
porosa rudimentaria. Este proceso se realiza en ausencia de oxigeno a temperaturas

inferiores a 700°C.

En la activacion (gasificacion) del material sélido, este se expone a una atmosfera

oxidante

(Oxigeno, vapor de agua, dioxido de carbono, o una mezcla de éstos) a temperaturas
entre 800°C y 1000°C, que elimina los productos volatiles, aumentando el volumen
de poros y la superficie especifica al oxidar parte de las moléculas de carbono. La
activacion es el proceso de oxidacion lenta del carbén resultante por medio del cual

se forman millones de poros microscépicos en la superficie del carbon.

La carbonizacion y la activacion (gasificacion) a escala industrial se realizan
principalmente en hornos rotatorios construidos en acero inoxidable y materiales

refractarios para soportar las altas temperaturas de activacion, cercanas a 1000°C.



Cuando se utiliza como materia prima un material orgdnico el proceso debe
comenzar con la carbonizacion del material. Es en estos casos en el cual se debe
optar por la fabricacion de carbon activado mediante activacion fisica. El siguiente
diagrama muestra a las etapas involucradas en la obtencion de carbon activado

mediante activacion fisica.
DIAGRAMA I-1

Diagrama de bloques del proceso de produccién mediante activacion fisica

Recoleccion »| Carbonizacion
de la materia
prima. ,L
Enfriamiento » Almacenamiento
y
Vapor de ACtivacs
agua. > ctivacion

A 4

Enfriamiento

Clasificacion

@)
>
>
S
o
Q)
Q
o
A 4

Almacenamiento

a

\ 4

Producto final.

Fuente: Elaboracidn propia.
1.4.2 Activacion quimica del carbén activado.

En este caso el precursor, normalmente un material lignocelulésico como madera, se

impregna con un agente quimico, preferentemente acido fosforico (aunque también



se puede utilizar cloruro de cinc), y el material impregnado se calienta en un horno a
500-700°C. Los agentes quimicos utilizados reducen la formacion de material volatil
y alquitranes, aumentando el rendimiento en carbono. El carbon resultante se lava
profundamente para eliminar los restos del agente quimico usado en la impregnacion.
Adicionalmente, estos carbones pueden ser activados térmicamente por gasificacion
parcial con didxido de carbono o vapor de agua para obtener carbones activados con
elevadas areas superficiales para aplicaciones como el almacenamiento de gas
natural. El siguiente diagrama muestra a grandes rasgos las etapas involucradas en la

obtencion de carbdn activado mediante activacion quimica.
DIAGRAMA I-2

Diagrama de bloques del proceso de produccién mediante activacion quimica.
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Fuente: Instituto Nacional del Carbdn, Espania.

1.5 Ventajas y desventajas de los métodos de activacion.



A continuacion se mencionan una lista de ventajas y desventajas segun el método de

activacion a emplear.

CUADRO I-1

Ventajas y desventajas de los métodos de activacion

ACTIVACION FiISICA

ACTIVACION QUIMICA

- Tiene bajos costos de
operacion de planta.

La temperatura de tratamiento es
relativamente baja, menor a 700 °C.

elevado.

- Tiene costo elevado en
capital de trabajo (equipo
de activacion).

No utiliza reactivos | - El carbdn activado se obtiene en una
o quimicos, por | sola etapa de conversion.
m - - -
I ?r?]nzlgtléle:rfbierﬂzlnemen%? Gran parte del agente activante se
S pacto am pueden recuperar.
> que el quimico. o o
- Los costos de maquinaria de activacion
son relativamente menores.
- Tiene bajo costo energético.
- La temperatura media de | - Tiene mayor costo de operacion durante
activacion es elevada, N
R la activacion.
mayor a 900°C.
- Requiere de doble etapa | - Utiliza reactivos quimicos que pueden
ﬁ para  convertir  materia ser contaminantes 0 corrosivos
g prima (madera) en carbén '
o activado.
wn
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Fuente: Elaboracion propia.




1.6 Descripcion del mecanismo de adsorcion.

En la adsorcion los atomos y las moléculas se mantienen juntos en un solido (carbén
activado) por fuerzas de cohesion llamadas; fuerzas débiles de atraccion de Van Der
Waals.

Si bien la adsorcién es vista como un fendmeno de superficie y es bien comprendido
como un concepto significante, subconscientemente pensamos en la superficie como

el exterior de una sustancia material.

Sin embargo, al referirse al carbdn activado la superficie del material es el limite
donde la masa de un cuerpo termina y la masa de otro empieza, ya que la estructura
del carbon activado permite que la adsorcion ocurra en las multiples capas graniticas
del carbdn activado (Ver: FIGURA 1-1).

Considerando un solido inmerso en un liquido, alli la superficie del liquido y la
region encerrada por esas dos superficies es una interfase. En vista de esto es posible
desafortunadamente que nosotros nos refiramos a la adsorcidén que ocurre sobre una

superficie.

Las moléculas en fase de gas o de liquido son unidas fisica 0 quimicamente a la
superficie de carbon activado. El proceso de la adsorcion ocurre en tres pasos:

e Macrotransporte: Movimiento del material organico a través del sistema de
macroporos del carbon activado.

e Mesotransporte: Movimiento del material organico a través del sistema de
mesoporos del carbon activado.

e Microtransporte: Movimiento del material organico a través del sistema de
microporos del carbon activado.

El nivel de actividad de la adsorcion depende de la concentracion de la sustancia en

el agua, la temperatura y la polaridad de la sustancia. Una sustancia polar (soluble en

agua) no puede ser eliminada o es malamente eliminada por el carbon activado, una

sustancia no polar puede ser totalmente eliminada por el carbon activado.



1.6.1 Tipos de adsorcion.

Existen 2 tipos de adsorcion en funcion de las fuerzas intermoleculares presentes

tales como: la fisisorcién y la quimisorcion.

1.6.1.1 Fisisorcién o adsorcion fisica.

En la fisisorcion las moléculas del adsorbato se mantienen unidas en la superficie del

solido; por medio de las fuerzas intermoleculares de van der Waals, o sea, son

similares a las fuerzas de cohesion y estan involucradas en la condensacion de

vapores en liquidos. Los principales aspectos que caracterizan la fisisorcion son los

siguientes:

Entalpias de adsorcion desde (-4 hasta -40) kJ/mol-1.

Solo se aprecia a temperaturas inferiores a la de ebullicion de la sustancia
adsorbida.

La cantidad de la adsorcidn sobre una superficie depende més de la sustancia
que se adsorbe, que del adsorbente.

No se aprecia energia de activacion de adsorcion.

Se forman capas multiples adsorbidas.

No es especifica.

1.6.1.2 Quimisorcion o adsorcién quimica.

En la quimisorcion se produce una reaccion quimica entre el adsorbato y la

superficie del adsorbente; originandose enlaces relativamente fuertes, que conducen

a procesos irreversibles.

Este tipo de adsorcion se caracteriza por:

Entalpias de adsorcion que van desde (-40 hasta -800) kJ/mol.

Se observa a temperaturas elevadas.

La cantidad de adsorcion sobre una superficie depende, tanto de la sustancia
que se adsorbe, como del adsorbente.

Se manifiesta energia de activacion de adsorcion.



e Laadsorcion da lugar a lo sumo a una monocapa.
e Es especifica.

1.6.2 Parametros de adsorcion del carbdn activado.
Los siguientes parametros influyen en la capacidad de adsorcion del carbéon activado:

e Areade la superficie.

e Tamaiio de los poros.

e Tamafio de particulas.

e Temperatura.

e Concentracion del adsorbato.
e pH.

e Tiempo de contacto.

Area de la superficie: La capacidad de adsorcion es proporcional al area de la

superficie.

Tamario de los poros: La correcta distribucion de los tamafios de poros es necesaria

para facilitar el proceso de adsorcion proveyendo sitios de adsorcion y apropiados

canales para transportar el adsorbato.

Tamafio de particulas: Particulas mas pequefias entregan mayores radios de

adsorcion. El area total de la superficie es determinada por el grado de activacion y la

estructura de los poros y no del tamafio de las particulas

Temperatura: Temperaturas menores incrementan la capacidad de adsorcion excepto
en el caso de liquidos viscosos.

Concentracion del adsorbato: La capacidad de adsorcion es proporcional a la

concentracién del adsorbato.

pH: La capacidad de adsorcion se incrementa bajo condiciones de pH, los cuales
disminuyen la solubilidad del adsorbato (normalmente a menor pH)

Tiempo de contacto: Un suficiente tiempo de contacto es requerido para alcanzar el

equilibrio de adsorcién y para maximizar la eficiencia de adsorcion.



1.7 Indices Asociados a los Carbones Activados.

Los niveles de adsorcion de un carbon activado pueden ser medidos mediante los

siguientes indices:

Indice de yodo.

e Es el parametro usado para caracterizar el funcionamiento del carbdn
activado.

e Medida del nivel de actividad (nUmeros mas grandes indican mayor grado de
activacion).

e Medida del contenido del microporo.

e Equivalente al 4rea de superficie del carbén activado en m%/g.

e Medida estandar para aplicaciones en fase liquida.

indice azul de metileno.

e Medida de la estructura de mesoporos.

e Determina el porcentaje de adsorcion de sustancias que dan color a otra
sustancia en fase liquida.

e Al determinar los mesoporos, este indice permite analizar la capacidad del
adsorbente para remover sustancias indeseadas en fase liquida,
principalmente contaminantes de le dan color a una sustancia en fase liquida.

indice de melaza.

e Medida de la estructura de macroporos.
e Importante para la decoloracion.

Area de la superficie.

e Medida de la capacidad de adsorcion. La razon tamafio de los poros/volumen
del poro es también importante para determinar el funcionamiento.

Densidad aparente.

e Densidades mayores entregan un mejor volumen de actividad y normalmente

indica carbones activados de mejor calidad.



Tamafio de particulas.

e Tamafios menores proveen radios de adsorcion mas rapidos el cual reduce la
cantidad de tiempo de contacto requerida.

Dureza

e Medida de la resistencia al agotamiento de los carbones activados.
¢ Indicador importante para mantener su integridad fisica, mantener las fuerzas
friccionales impuestos por repercusiones, etc.

Contenido de ceniza.

e Reduce toda la actividad del carbén activado.
e Reduce la eficiencia de reactivacion.

1.8 Regeneracion del carbon activado.

La viabilidad economica de la aplicacion del carbon activado depende de la
existencia de un medio eficaz para su regeneracion y recuperacion, una vez agotada
su capacidad de adsorcion. El carbon activo granular se regenera facilmente por
oxidacion de la materia organica y su posterior eliminacion de la superficie del
carbdn en un horno. En este proceso se destruye parte del carbon, entre un 5y un
10%, y es necesario reemplazarlo por carbon nuevo o virgen. Es conveniente aclarar
que la capacidad de adsorcién del carbdn regenerado es ligeramente inferior a la del
carbon virgen, también en algunos casos puede que un pequefio porcentaje del
material absorbido continle presente en el carbon activado aun después de su

regeneracion.
1.9 Usos principales del carbon activado.

Las principales aplicaciones del carbédn activado se detallan en el CUADRO AlI-1.
(Ver: ANEXO II).

Gonzales & Teruya (2004), sefialan que en la practica, ningun tipo de carbén tiene
capacidad para diferentes usos: dos carbones activados pueden contener el mismo
porcentaje de carbon activo, uno puede ser valioso como adsorbentes de gases,

mientras que el otro es adecuado como un medio decolorante de azlcar, pero ambos



llegan a ser casi inutiles cuando se intenta intercambiar sus aplicaciones. Aunque,
para facilitar la comercializacion, se suele agrupar por criterios similares de uso; se
toma como referencia si el carbon es granular o en polvo, de activacion fisica o

activacion quimica.

Asi por ejemplo, el carbon activado en polvo, se le utiliza para la adsorcion en fases
liquidas para la decoloracion de liquidos y refinacion de azucar, purificacion de agua,

clarificador de disolventes, recuperacion de caucho, etc.

En cambio, el carbdn activado para fases gaseosas se lo asocia al carbon granular y
denso, obtenido a partir de céascara de coco, turba, carb6n mineral y residuos de
petréleo, se aplican para recuperacion de disolventes volatiles, purificacion y

separacion de gases, también para aplicaciones cataliticas en la industria quimica.
TABLA I-1

Rangos tipicos de tamafio de carbon activado granular y en polvo para distintas
aplicaciones.

Aplicacion Granulometrias

Tratamiento de agua y de liquidos en general, a | 8x30, 12x40, 14x30,

nivel industrial municipal. 14x40

Purificadores de agua caseros. 12x40, 14x40, 20x50

Acondicionamiento de aire, purificacion de gases | 4x6, 4x8, 4x10
(como: CO,, He, acetileno), recuperacién de vapores

de solventes, campanas de cocina.

Mascarillas de gases. 12x20

Recuperacién de oro. 6x12, 6x16, 8x16, 10x20

Boquillas de cigarros. 8x14, 12x20, 20x50




Fuente: Gonzales & Teruya (2004).

Mancilla (1982), indica que los carbones activados se pueden clasificar en cuatro
grupos. La primera y quiza la méas significativa, es la distribucién de tamafios de

poro, que permite la clasificacion:

e Carbones para adsorcion en fase gaseosa.

e Carbones para adsorcion en fase liquida.
En el primer tipo se incluyen aquellos con estructura esencialmente microporosa,
presentando una ausencia total de mesoporos. En el segundo grupo se encuentran
aquellos cuyo porcentaje de mesoporos es comparable al de micro y macroporos,

siendo, por tanto, capaces de adsorber moléculas de tamafio relativamente grande.

La segunda que se indica es la del tamafio de particulas en funcion de la cual se

pueden clasificar en:

e Carbones activados granulares.
e Carbones activados en polvo.
Combinando los cuatro grupos mencionados se obtienen sélo tres tipos de carbones

activados con aplicacion industrial.

Asi pues, se pueden establecer los siguientes tres grupos para el estudio de las
aplicaciones de los carbones activados:

e Carbones activados granulares para fase gaseosa.

e Carbones activados granulares para fase liquida.

e Carbones activados en polvo para fase liquida.
Hasta ahora solamente se han considerado las propiedades de adsorcion. Sin
embargo, existen otra serie de caracteristicas que los habilitan para otro tipo de
procesos, las cuales, en definitiva, estan relacionadas con su gran superficie

especifica.

a) Carbones activados granulares para fase gaseosa.- En primer lugar destaca su

aplicacion en la recuperacion de disolventes. Asi, en muchas industrias en las que se



han de dar formas especificas a los materiales que éstas elaboran, tal como plasticos,
fibras, etc., para conseguirlo se emplean soluciones o geles de tales productos en
disolventes organicos; posteriormente se eliminan los disolventes por tratamiento
con aire o vapor, obteniéndose unas corrientes en estado muy diluido, siendo preciso
para la economia del proceso la recuperacion de los disolventes. Hoy por hoy, resulta
mas ventajoso el tratamiento con carbon activado, que supera en eficacia a la

absorcion y condensacion.

Esta caracteristica (alta efectividad a bajas concentraciones) los hace utilizables en
acondicionamiento de aire, donde haya productos indeseables en bajas
concentraciones. Asi, se utilizan para eliminar olores, para mantener por debajo de

los limites explosivos mezclas de aire con sustancias organicas.

Otra aplicacion importante es en respiradores, mascaras antigas, aungue en este caso
se precisa de un acondicionamiento del carbdn activado. Se impregna con 6xidos de
cobre, cinc, plata (Hormats y col., 1951; Patente alemana, 1956) que catalizan
diversas reacciones aumentando la efectividad de los filtros. Combinandose la

retencion de los compuestos con la reaccién quimica.

b) Carbones activados para adsorcion de fase liquida.- La adsorcién de fase liquida
es, quiza, el campo méas importante de aplicacion de los carbones activados. Se
utiliza en muchas industrias, pero el proceso que mas auge esta teniendo en los

ultimos afios es el tratamiento de aguas residuales con diversos usos.

Se utiliza ampliamente en el acondicionamiento de vinos, licores y cervezas.
Elimina sabores y olores indeseables producidos por un gran nimero de sustancias,
todas ellas en bajas concentraciones. Sin embargo, hay que ajustar muy bien las
dosis, ya que un tratamiento excesivo disminuiria considerablemente la calidad de

los productos.

Se requieren carbones con una cierta selectividad.



El origen del desarrollo industrial de los carbones activados se encuentra en la
industria azucarera, donde se sigue utilizando ampliamente, tanto en la industria del

azucar de cafia como de remolacha.
1.10 Materia prima: bagazo de cafa de azucar.

El bagazo de cafila de azlGcar es un material lignoceluldsico constituido
principalmente por celulosa, hemicelulosa ligadas fuertemente a la lignina, que tiene
en su composiciéon como promedio un 20% de lignina, y 80% entre celulosa y

hemicelulosa.
El bagazo completo esté integrado por tres componentes principales:

e El recubrimiento, en el que se incluye la epidermis, la corteza y el periciclo.

e Los mazos de fibra vascular, entre los que figuran las células conductoras de
pared delgada asociadas con fibras de pared relativamente con estrecho
lumen.

e EI tejido basico (parénguima) o médula, con mazos de fibra distribuidos
irregularmente.

1.10.1 Disponibilidad del bagazo de cafia de azucar.

El rendimiento de cafia de azUcar cosechada en la regién es de 50 a 51 toneladas por

hectarea.

Practicamente toda la produccion de cafia de azlcar cultivada en el municipio de
Bermejo es vendida al Ingenio Azucarero de Bermejo (IABSA) para su
industrializacion y obtencion de azucar procesada y alcohol, aunque también existe
cafia de azucar que es rechazada por el ingenio azucarero de Bermejo, si es que no
cumplen con los requerimientos que se necesitan para el proceso de obtencion de

azUcar procesada.
CUADRO I-2

Produccion de la oferta de cafia de azucar en la region de Bermejo.



% 0
Cafa Cana bagazo Bag? 20 de /o
. ) - cafade |Humedad
Periodo molida rechazada | de cafa azlicar del
(TM./cana) | (TM./cafa) FIe TM./caRta. | bagazo.
azUcar.

2006 548315.66 844 32 175461.011 51
2007 526269.55 246 33 173668.952 51.8
2008 474847.23 | 1750.59 32.8 155749.891 51.7
2009 515534.87 2547.74 31.7 163424.554 51.2
2010 407570.46 560.46 30.7 125124.131 51.6
2011 536259.4 1185.99 31 166240.414 52
2012 559072.85 | 1062.63 31 173312.584 50.5
2013 374610.22 | 5192.23 39 146097.986 53

Fuente: Informacion proporcionada por IABSA (Julio, 2017).

Durante la extraccion de jugo alrededor del 32%, de la cafia de azlcar procesada, se

transforma en bagazo, el cual posee en promedio 51% de humedad a la salida del

proceso.

En los ingenios azucareros de Bolivia el uso principal que se le esta dando al bagazo,
es el de la quema directa en los hornos de cada ingenio para la produccién de vapor
de agua en los calderos y esta contribuyendo con el 80% de la cantidad de calor

producido en ellos en época de zafra, en cambio los hidrocarburos s6lo contribuyen

con el 18.5% vy la lefia con el 1.5%.

En IABSA alrededor del 85% del total del bagazo es utilizado para la quema directa,

el restante o excedente 15% es vendido generalmente como follaje con un precio de

alrededor de 100 bs por tonelada.




1.10.2 Ubicacion de IABSA.

Las Industrias Agricolas de Bermejo S.A. - IABSA, es el principal Ingenio
Azucarero de Tarija, se encuentra a 190 kilometros de la ciudad Capital. Ubicada en
la localidad del mismo nombre, Bermejo, fronteriza con Argentina, provee de azlucar
al sur de Bolivia y es generadora de una inusitada actividad y empleo en la region
chapaca donde esta ubicada. Directa e indirectamente emplea alrededor de 12 mil
personas entre zafreros, cafieros, cargadores, transportistas, comerciantes, sin contar
toda la gama del rubro de gastronomia, segun informé el Presidente del Ingenio

azucarero Pastor Ferreira Térrez.



CAPITULO II
PROCEDIMIENTO DE LA INVESTIGACION

CAPITULO Il
PROCEDIMIENTO DE LA INVESTIGACION

2.1 Seleccion del proceso de obtencion del carbon activado.



La activacion quimica y activacion fisica (Ver: 1.4 Procesos de obtencion del carbon
activado) son procesos térmicos con diferentes cualidades, ventajas y desventajas

cuya finalidad en comun es la obtencién de carbon activado.

En un principio se plante6 llevar a cabo el procedimiento de activacion fisica, por

ello se construy6 un pequefio reactor de acero inoxidable. (Ver: ANEXO IlI).

Se elaboré el disefio factorial del proceso de activacion fisica y se intentd llevar a
cabo la obtencion bajo ciertas medidas de seguridad, pero el proceso de activacion
fisica no fue exitoso, la descripcidn de estos inconvenientes y sucesos estan descritos
en otro apartado. (Ver: ANEXO IV).

Por esto sélo se llevd a cabo el proceso de activacion quimica.
2.2 Disefio factorial del proceso de obtencion del carbon activado
2.2.1 Planteamiento del problema.

Bajo la revision bibliogréfica de trabajos relacionados a la obtencion de carbon
activado se determinan los factores involucrados en la activacion quimica. A
continuacion se muestra una tabla donde se aprecian los distintos factores
involucrados del proceso de obtencién mediante la activacidén quimica del bagazo de
cafia de azlcar ademas de otras materias primas a fin de tener una base de

comparacion.

TABLA II-1

Factores evaluados en el proceso de activacion quimica.

| Materialde | F = @ € « 4 Activante utilizado | Activacién | Autor |




partida . :5 o _ (es)
» o Q 2 ow
2 | 2 5o £
E 5 § é 8.&, @ E
o T c E - 2
@) 8 |°_-’ —
- Acido 300- | 60-
BCA 12 3 | Fosforico | 4 600 | 180 | 19
Acido
fosforico, | Relacion
- No se acido 10-1 10-
BCA indica 15 sulfirico, | 2 1-1 10- 450 30 [25]
cloruro de 1
zinc
BCA*,
cascara de P
. No se Acido 20, 40,
naranja y 16 indica | fosférico 85 500 60 [4]
cascarilla de
café
BCA*y -
2uro de 10 fAC,'d.O 21 450 | 120 | [6]
. osforico
maiz 28.5
Cascara de Cloruro de 400- | 80 -
almendra 24 3-15 zinc 10-52 1 700 | 480 [20]
Cuesco de 8 Nose | Clorurode | 40, 50, 450 - | 60 - [17]
palmiste indica zinc 60 600 | 180
Acido
clorhidrico,
Residuos de 1+ acido
madera; agitacio sulfurico, |5, 10, 15, | 400 -
caoba, cedro n 2-10 cloruro de 20 700 60 [14]
y pino calcioy
cloruro de
zinc
Cascara de No se No se Acido 85 400- | 30- 28]
almendra indica | indica | fosforico 800 120
Pino patula,
chllor;ggle, 48 No se chd_o 85 400- | 30- [36]
. indica | fosforico 500 60
tecunuma-ni
y roble
Cascara de No se Acido 500 -
algarrobo | 6-12 | indica | fosforico 49-73 | oo | 0 [19]
Zuro de Nose | Cloruro de 20 200 - | 120 [24]




maiz 72 indica zinc 600 -

300
Residuos de
pifia: 16 No se Acido 500 -
cascara y indica | fosforico 8 600 60 [32]
corona

Cascara de No se

COCOo indica . . .
(carbonizado) indica | hidréxido de

Tratamiento

Nose | con 1mollL | 900 | 60 | [21]

sodio

Fuente: Elaboracion propia. BCA*: Bagazo de cafia de azUcar.

Con la construccion de esta tabla se determina lo siguiente:

1)

2)

3)

Que el activante empleado sea el acido fosforico (H3PO,). Martinez de Yuso
Ariza, A. (2012) [28], sefiala que el H3PO4, como agente activante de
materiales lignocelul6sicos, aumenta el volumen de microporos, pero también
permite el desarrollo de los demas tamafios de poro de una forma
proporcional, lo que produce carbones activados con diferentes volimenes de
microporo pero con una misma distribucion de la microporosidad.

El uso de H3PO4 como agente activante permite obtener carbones activados
con altas capacidades de retencion para compuestos organicos volatiles,
superiores a las que se consiguen empleando otros agentes activantes.

Con relacion al cloruro de zinc (ZnCl,) es empleado para materias primas con
una densidad méas alta con relacion al bagazo de cafia de azucar, la
bibliografia consultada también indica que su uso est4 en declive debido a la
contaminacion que puede resultar de su mal manejo a escala industrial y que
el costo del mismo es mayor que el de otros activantes.

Que se utilice la fraccion més fina del bagazo de cafia de azucar, es decir, la
que presenta menor tamafio gravimétrico con relacion al total de la masa del
bagazo de cafia de azlcar, debido a que se favorece la impregnacion del cido
fosforico.

El tiempo de impregnacion entre el bagazo de cafia de azlcar y el acido
fosforico sea de 24 horas.




4) Que las variables de importancia a tomar en cuenta sean la temperatura de
activacion y la concentracion del activante.

5) Que la relacion entre el activante diluido y el bagazo de cafia de azUcar sea de
2:1, es decir; 2 ml de disolucion de HsPO,4 por 1 gramo de bagazo de cafia de
azucar.

6) El tiempo de activacion sea de 40 minutos para cada una de las muestras, ya
que tomando en cuenta el tiempo de calentamiento y enfriamiento dentro del
horno eléctrico, se tiene un tiempo suficiente para que ocurra la reaccion de

activacion.
2.2.2 Factores y dominio experimental.

Los factores escogidos por el experimentador y su domino experimental se muestran
en la TABLA II-1. El dominio experimental de un factor continuo se expresa con los
valores minimo, medio y méximo que puede tomar, y se asigna la notacion
codificada: 1 al nivel inferior, 2 al nivel medio y 3 al nivel superior (1, 2 y 3 para

simplificar).
TABLA 11-2

Factores y dominio experimental para la etapa de activacion.

Dominio experimental.
Factores
Nivel (1) | Nivel (2) | Nivel (3)
A: temperatura (°C) 350 450 550
B: Concentracion (%) 10 30 60

Fuente: Elaboracidn propia.

2.2.3 Matriz de experimentos para la etapa de activacion: el disefio factorial
completo 32



Con los factores y niveles seleccionados para esta etapa se realiza la matriz
correspondiente.

TABLA I1-3

Matriz de experimentos de un disefio factorial completo 3% plan de

experimentacion

Matriz de experimentos. Plan de experimentacion.
Prueba Ay B, Temperatura (°C) | Concentracion (%)
1 a b1 350 10
2 a b1 450 10
3 as by 550 10
4 a1 b, 350 30
5 a b 450 30
6 as b, 550 30
7 a b3 350 60
8 a b3 450 60
9 as bs 550 60

Fuente: Elaboracion propia.

A partir de este punto se le da una codificacion a las muestras para la obtencion del
carbon activado.

TABLA I1-4

Codificacién de los experimentos de obtencion del carbon activado.



Muestra | Temperatura (°C) | Concentracion (%)
T350C10 350 10
T350C30 350 30
T350C60 350 60
T450C10 450 10
T450C30 450 30
T450C60 450 60
T550C10 550 10
T550C30 550 30
T550C60 550 60

Fuente: Elaboracién propia.

También se realizaron otras 3 pruebas adicionales en las cuales no se utiliz6 el activante
(H3PO,), para verificar y/o justificar las caracteristicas de los carbones activados con el
empleo del activante, con la siguiente codificacion.

TABLAII-5

Codificacion de los experimentos sin uso de acido fosforico.



Muestra Temperatura (°C) | Concentracion (%) | Fraccion de BCA*

T450C0 450 0 Fraccion fina
T450C0-0 450 0 Faccion gruesa

T550C0 550 0 Fraccion fina

Fuente: Elaboracién propia. BCA*: Bagazo de cafia de azucar.

La codificacion T450C0 y T550CO0 indica que las pruebas se realizaron con la

fraccion més fina del bagazo de cafa de azlcar.

La codificacion T450C0-0 indica que las pruebas se realizaron con la fraccion méas

gruesa del bagazo de cafia de azucar.

2.3 Descripcidén del proceso de obtencion del carbdn activado.

El siguiente diagrama de blogques describe de forma general el proceso de obtencion

realizado.

DIAGRAMA 11-1

Diagrama de bloques del proceso de obtencion del carbén activado.
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Fuente: Elaboraciédn propia.

2.3.1 Recoleccién del bagazo de cafia de azUcar.

Se recolecto una cantidad abundante de bagazo de cafia de azicar de IABSA.

FOTO I1I-1

Seccidn del patio de acopio del bagazo de cafia de azicar en IABSA.



Fuente: Propio. En fecha: Octubre del 2016.

El cual fue transportado desde la ciudad de Bermejo hasta la ciudad de Tarija.
2.3.2 Secado al sol

El bagazo de cafia de azUcar se seco al sol por un lapso de dos semanas.

Los dias en los que se realizé el secado del bagazo de cafia de azUcar fueron desde el
15 al 30 de octubre del 2016, donde la temperatura maxima promedio fue de 28.50°C

y la temperatura minima promedio de 12.07°C.

FIGURA 2-1



Temperaturas de Tarija-Bolivia durante el secado al sol del bagazo de cafia de

azucar.
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Fuente: www.senamhi.gob.bo
2.3.4 Caracterizacion del bagazo de cafia de azUcar.
Se pudo determinar los siguientes parametros:

e Humedad.

e Densidad real.

e Densidad aparente.
e Cenizas.

e Granulometria.

Los calculos para cada analisis (si lo ameritan) se encuentran en el ANEXO V.
2.3.4.1 Analisis de contenido de humedad.

El analisis de humedad se realizo en el secador de infrarrojos Sartorias perteneciente

al Laboratorio de Operaciones Unitarias (LOU), a una temperatura de 105°C.
El anélisis se realizo por triplicado.

El procedimiento se describe en el siguiente diagrama de bloques.


http://www.senamhi.gob.bo/

DIAGRAMA 11-2

Procedimiento de la determinacion del contenido de humedad.
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(Llevado a cero gramos)
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v
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Finalizacion del anélisis de humedad

Registro de datos obtenidos

Fuente: Elaboracion propia.
FOTO II-2

Realizacion del ensayo de contenido de humedad del bagazo de cafia de azUcar.

Fuente: Propio. En fecha: Noviembre del 2016.

2.3.4.2 Determinacion de la densidad aparente.



Se utiliz6 una probeta (seca y limpia) de 50 ml y una balanza analitica.
El analisis se realizo por triplicado.
FOTO II-3

Realizacion de los ensayos de la densidad aparente del bagazo de cafia de

azucar.

Fuente: Propio. En fecha: Noviembre del 2016.
El procedimiento se describe en el siguiente diagrama de bloques.
DIAGRAMA 11-3

Procedimiento de la determinacion de la densidad aparente.

Pesaje de la probeta vacia

v

Pesaje de la probeta + bagazo

!

Registro de datos obtenidos y
determinacion de la densidad aparente

Fuente: Elaboracion propia.



2.3.4.3 Determinacion de la densidad real (Método picnémetro).

Se empled un picnémetro de tipo Weld con tapon capilar de una capacidad 50 ml,

una balanza analitica, capsula de vidrio y agua destilada a 20°C (d: 0.99829 gr/ml).

El anélisis se realizo por triplicado.

Se pesa el picnémetro vacio, se coloca la muestra de bagazo en su interior y llena de

agua destilada y nuevamente se pesa.
Posteriormente se pesa el picnédmetro solamente con agua destilada.
FOTO II-4

Realizacion de los ensayos de la densidad real del bagazo de cafia de azUcar.

Fuente: Propio. En fecha: Noviembre del 2016.
El procedimiento se describe en el siguiente diagrama de bloques.
DIAGRAMA 11-4

Procedimiento de la determinacién de la densidad real.
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Fuente: Elaboracion propia.
2.3.4.4 Determinacion del contenido de cenizas.

Para el andlisis del contenido de cenizas del bagazo de cafia de azucar se recurrié al
laboratorio del CEANID, para esto se llevd una muestra de alrededor de 50 gramos
en un frasco de plastico con tapa de la fraccion mas gruesa del bagazo de cafia de

azUcar.

También se realizé un analisis propio con la fraccion mas fina del bagazo de cafia de
azucar, siguiendo el mismo procedimiento del contenido de cenizas del carbdon

activado (2.3.10.1 Determinacion del contenido de cenizas).
2.3.5 Secado del bagazo de cafia de azucar.

El secado se realizé en un secador de bandejas (Marca: J. P. Selecta. De 2000w de
potencia), perteneciente al LOU (Laboratorio de Operaciones Unitarias) de la carrera

de Ingenieria Quimica.

FOTO I11-5

Secado del bagazo de cafia de azUcar en el secador de bandejas.

Fuente: Propio. En fecha: Noviembre del 2016.

Procedimiento



El procedimiento fue el siguiente:

e Se coloco el bagazo de cafa de azlcar en bandejas metalicas de 30 x 40 cm,
de forma que el bagazo de cafia de azlcar se encontraba con un espesor 0
altura de llenado de 5 cm aproximadamente.

e Se realizo el secado a una temperatura de 105°C.

e El tiempo de secado fue de una hora.

2.3.6 Tamizado del bagazo de cafia de azlcar.

Dada la variedad de tamafios y volumen del bagazo de cafia, el proceso de

tamizado se realizé de manera manual.

FOTO 11-6

Realizacion del andlisis granulométrico del bagazo de cafia de azlcar.

Fuente: Propio. En fecha: Noviembre del 2016.

El proceso de tamizado se realizé con los tamices de 4 m/m y 5 m/m de norma

espafola.
Procedimiento
El procedimiento fue el siguiente:

e Se coloco el bagazo secado en el tamiz de 5 m/m y se procedio al tamizado
manual con agitacion constante aproximadamente durante 30 segundos.



e Al finalizar el bagazo retenido en el tamiz de 5 m/m se guardd en una bolsa
plastica y el bagazo que paso el tamiz se volvié a colocar ahora en el tamiz de
4 m/my realizo el tamizado manual de igual forma.

e Se repitieron ambos procedimientos hasta tamizar todo el bagazo disponible y
se peso el bagazo retenido por cada tamiz de forma aproximada.

2.3.7 Impregnacion

Para el proceso de impregnacion se emple6 éacido fosférico al 85% de
concentracion. Se utilizo la fraccion mas fina del bagazo, puesto que por su tamafio
es mas répida y facil la absorcion del acido diluido a la estructura porosa del bagazo
de cafia de azucar. Este método consiste en adicionar lentamente sobre una muestra
de bagazo de cafia de azucar un volumen de disolucién de acido fosférico, de tal
forma que la disolucion es embebida por capilaridad hacia los poros del bagazo y

dejada reposar por 24 horas a temperatura ambiente.

FOTO I11-7

Impregnacion del &cido diluido con el bagazo de cafia de azucar.

Fuente: Propio. En fecha: Abril del 2017.
El procedimiento se describe en el siguiente diagrama de bloques.

DIAGRAMA 11-5
Procedimiento de impregnacion del bagazo de cafia de azucar.
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Fuente: Elaboracion propia.

2.3.8 Activacion

Para el proceso de activacion se utilizd un reactor de acero inoxidable y una mufla
eléctrica perteneciente al laboratorio de quimica de la UAJMS.

El proceso comenzd con la mufla a temperatura ambiente, se coloco el reactor de
acero inoxidable y se encendi6 hasta que alcance la temperatura de activacion, la
velocidad de calentamiento promedio de la mufla fue de 8.68°C/min y estuvo asi por

espacio de 40 minutos posterior a esto se dejo enfriar a temperatura ambiente.

FOTO I1-8
Realizacién de las pruebas de activacidon del bagazo de cafia de azUcar.

Fuente: Propio. En fecha: Mayo del 2017.
El procedimiento se describe en el siguiente diagrama de bloques.

DIAGRAMA 11-6
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Fuente: Elaboracion propia.
2.3.9 Lavado, secado y pesaje del carbon activado.

El lavado consiste en la remocién del &cido diluido impregnado y alquitran residual

en el carbdn activado con agua destilada a una temperatura determinada.

En un vaso de precipitados, al carbén activado se le adiciono agua destilada en una
relacién aproximada de 1:25 (Por cada gramo de carbén activado se adicion6 25 ml

de agua destilada).

FOTO II-9

Realizacién del lavado y secado del carbén activado.



Fuente: Propio. En fecha: Junio del 2017.
El procedimiento se describe en el siguiente diagrama de bloques.
DIAGRAMA 11-7

Procedimiento de lavado, secado y pesaje del carbon activado.

Preparacion (En un vaso de precipitados se adiciono |,
la muestra de carbon activado + agua destilada)

¥

Calentamiento (Se calentd la mezcla hasta
que alcance la temperatura de 70 a 80 °C)

¥

Lavado (Con una varilla de vidrio se
agitd la mezcla durante 30 minutos)

v

Enfriamiento y filtrado (se dejo enfriar durante 20
minutos y se filtrd el exceso de agua destilada)

( ¢Se lavé por \} No

segunda vez?

\//



Secado y pesado (Se secd la muestra en una mufla
eléctrica a 155°C durante 3 horas, se peso v reqistro)

Fuente: Elaboracion propia.
2.3.10 Caracterizacion del carbon activado.
2.3.10.1 Determinacion del contenido de cenizas.

La técnica empleada se basa una norma venezolana efectuada a partir de varias normas

internacionales. Esta norma se menciona en la bibliografia en el nimero [27].

Los calculos realizados para determinacion del carbon activado se encuentran en el
ANEXO VII.

FOTO I11-10

Realizacidn de las pruebas del contenido de cenizas del carbon activado.

Fuente: Propio. En fecha: Junio del 2017.
Cada determinacion se realiz6 por duplicado.

El procedimiento se describe en el siguiente diagrama de blogues.

DIAGRAMA 11-8

Procedimiento de la determinacion del contenido de cenizas.
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al crisol tarado, se pesa y es llevado a la mufla por 1 hora)

!

Enfriado (El crisol es colocado en
un desecador durante 20 minutos)

v

Pesaje (se pesa y por diferencia de masas
se determina el contenido de cenizas)

Fuente: Elaboracion propia.
2.3.10.2 Determinacion del Indice de azul de metileno.

El procedimiento consiste en determinar la capacidad de adsorcion del carbon activado

sobre el azul de metileno en solucion haciendo uso de un espectrofotometro.

El procedimiento descrito a continuacion es similar al realizado por Zenteno C., W. R.
(2009) [41], aunque se realizaron algunas modificaciones en funcion a la investigacion
bibliografica realizada. Puesto que esta fue la determinacion mas sobresaliente del
presente trabajo se describe a detalle el proceso de adsorcion a continuacion.

Preparacion de las muestras de carbon activado.

En un mortero se pulverizaron las muestras de carbon activado hasta que las muestras

pasen el tamiz nimero 0.25 m/m (Norma espafiola).

Luego se secaron las muestras de carbon activado en una mufla a 140°C durante 1

hora, se guardaron adecuadamente en frascos de plastico con tapa hasta el dia del



andlisis de adsorcion, esto para prevenir que el carbén activado a analizar adsorba

humedad.

También se realizo el proceso de secado y guardado de la muestra de carbon activado
obtenida de la empresa de EMBOL TJA, para tener datos en igualdad de condiciones de

analisis con un carbdn activado utilizado en la region por una empresa local.
FOTO I1-11

Molienda y tamizado de las muestras de carbén activado.

Fuente: Propio. En fecha: Julio del 2017.

Preparacion de la solucion de azul de metileno.

Se secO 1 gramo de azul de metileno a 140°C durante 1 hora en una mufla eléctrica, de
esta muestra seca se pesaron 0.0371 gramos, se colocaron en un matraz aflorado y se
diluy6 hasta un litro con agua destilada, se agité la solucién durante 10 minutos y se

dejé reposar durante 5 dias a temperatura ambiente.

Esta solucioén se la denomind como solucién madre, la cual tenia una concentracion de

37.1 ppm de azul de metileno.

FOTO II-12

Preparacion de la solucion madre de azul de metileno.



Fuente: Propio. En fecha: Julio del 2017.

Elaboracién de la curva patrén de calibracién.

Luego de transcurrido los 5 dias se determind la curva patron de calibracion
(absorbancia vs concentracion), para esto se prepararon diluciones de 2, 4, 6 y 8 ppm de

azul de metileno a partir de la solucion madre.
FOTO I11-13

Realizacion de experimentos de adsorcion de azul de metileno.

Fuente: Propio. En fecha: Julio del 2017.

Con la dilucion de 2 ppm de azul de metileno se hizo un barrido espectral para
determinar la méaxima absorcién del azul de metileno en el espectrofotémetro, la cual es
la longitud de onda Optima para realizar lecturas de absorbancias, con las demas
disoluciones se determind la curva de calibracion, la ecuacién de la concentracién y su

respectivo coeficiente de correlacion.



TABLA 11-6

Lecturas de absorbancias para distintas concentraciones de azul de metileno.

Estandar | Concentracion (mg/L) | Absorbancia
Patron 1 0.0 0.0001
Patron 2 2.0 0, 2281
Patron 3 4.0 0.4223
Patron 4 6.0 0.6122
Patron 5 8.0 0.7916

Fuente: Elaboracion propio.
Dando como resultado la siguiente gréfica de calibracion.
GRAFICA 2-1

Curva de calibracion “Concentracion vs Absorbancia”.
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Fuente: Resultados obtenidos del espectrofotometro.

El espectrofotometro también muestra la ecuacion de la calibracion:

Abs =0.09836*Conc + 0.01744




Con su respectivo coeficiente de correlacion:

R?=0.99792

El espectrofotometro determind la longitud de onda Optima para realizar lecturas de

absorbancias con la solucion de azul de metileno, esta fue de 656 nm.

Descripcién del procedimiento de adsorcién.

Se tuvieron en total 13 muestras (12 muestras obtenidas en laboratorio y una obtenida
de una empresa local) y se realizaron en total 3 experimentos de absorcion para cada

una.

Se utilizaron soluciones de 100 ml con concentraciones de 4 ppm de azul de metileno y

se agregaron muestras de 0.02 gramos de carbon activado.

FOTO I1-14

Realizacion de los experimentos del indice de azul de metileno.

Fuente: Propio. En fecha: Julio del 2017.

Luego de terminado el proceso de agitacion se dejaron reposar las muestras un par de
horas hasta el momento de su analisis en el espectrofotometro.

FOTO II-15

Solucién de 4 ppm de azul de metileno.



Fuente: Propio. En fecha: Julio del 2017.

Las muestras se filtraron en erlenmeyers de 100 ml con embudos de vidrio y papel

filtro No. 40 Whatman, para poder realizar las lecturas en el espectrofotometro.
FOTO IlI-16

Realizacion de las lecturas de las absorbancias en el espectrofotémetro.

Fuente: Propio. En fecha: Julio del 2017.

Las lecturas de absorbancias determinadas por el espectrofotometro se encuentran

después de los ANEXOS de este proyecto.

También se incluyen en el ANEXO IX los certificados de calibracion del
espectrofotometro que datan del 2013, aunque se debe mencionar que el mismo proceso

de Elaboracién de la curva patrén de calibracion es la forma con la cual se verifica el



estado del espectrofotometro, y como se demostré cumple la Ley de Beer-Lambert con

la determinacion de la recta en funcion de las soluciones patron.



CAPITULO III
RESULTADOS Y DISCUSION

CAPITULO 111
RESULTADOS Y DISCUSION

3.1 Presentacion de los resultados de la caracterizacion del bagazo de cafia de

azlcar.

3.1.1 Resultados del analisis de contenido de humedad.



Como se indico en el anterior capitulo (2.3.4.1 Andlisis de contenido de humedad) el
analisis se realiz6 por triplicado, de esta manera se obtuvieron los siguientes

resultados.
TABLA I11-1

Resultados obtenidos del contenido de humedad.

Muestra Humedad (%) | Tiempo (minutos)
1 12.2 9
2 12.53 10.6
3 11.37 8.6
Promedio 12.03 94

Fuente: Elaboracion propia.

La grafica de las curvas de secado que se presentan a continuacién corresponde a los

datos obtenidos que se localizan en el ANEXO V.

GRAFICA 3-1

Humedad vs Tiempo, del secado del bagazo de cafia de azlcar.
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Fuente: Elaboracion propia.

3.1.2 Resultados de la determinacién de la densidad aparente.

Los datos obtenidos de este apartado se encuentran en el ANEXO V.
TABLA I111--2

Resultados obtenidos de la densidad aparente.

Muestra Densidad aparente (g/ml)
1 0.04606
2 0.0543
3 0.06036
Promedio 0.053573

Fuente: Elaboracion propia.
3.1.3 Resultados de la determinacion de la densidad real (Método picnémetro).

Los datos obtenidos de este apartado se encuentran en el ANEXO V.



Como se indico en el anterior capitulo (2.3.4.3 Determinacion de la densidad real) el
analisis se realiz6 por triplicado, de ésta manera se obtuvieron los siguientes

resultados.
TABLA 111-3

Resultados obtenidos de la densidad real.

Muestra Densidad real (g/ml)
1 0.463526637
2 0.433961485
3 0.466250057
Promedio 0.4545794

Fuente: Elaboracion propia.

Los resultados obtenidos de la densidad real del bagazo de cafia de azlcar de las
muestras seleccionadas dan un resultado superior al encontrado en trabajos similares

que utilizaron también bagazo de cafia de azlcar.
3.1.4 Resultados de la determinacién del contenido de cenizas.

Los resultados entregados por el laboratorio del CEANID dan como resultado de
1.99% de contenido de cenizas, aunque este resultado esta relacionado con la

fraccion mas gruesa del bagazo de cafia de azUcar.
El documento escaneado se encuentra en el ANEXO VI.

También se realiz6 la determinacion del contenido de cenizas de manera propia a la

fraccion mas fina, el cual dio como resultado 3.65% de contenido de cenizas.

3.1.5 Resultados del analisis granulométrico (Tamizado) del bagazo de cafia de

azUcar.

Los resultados obtenidos del proceso de tamizado se presentan a continuacion.



TABLA1II-4

Resultados del analisis granulométrico.

Tamiz Unidades
Nombre
5 4 Pasa m/m
Retenido | 2480 | 300 | 2700 g
Total 5480 g

Fuente: Elaboracion propia.

El variado tamafio de los trozos del bagazo de cafia de azlcar tamizado muestra que
existe una variada gama de posibles precursores de carbon activado, ya sean en polvo

o0 en granulos.
3.2 Presentacion de los resultados de la obtencion del carbon activado.
Los resultados se centran en los siguientes aspectos:

e Rendimiento del carbon activado.
e Contenido de cenizas del carbdn activado.
e Indice de azul de metileno.

3.2.1 Resultados del rendimiento del carbdn activado.

La siguiente tabla muestra los rendimientos alcanzados con el proceso de obtencion

de carbén activado.

TABLAI1I-5

Rendimiento del carbén activado.

Muestra Peso BCA (g) | Peso CA(g) | Rendimiento (%)




T350C10 15.0089 8.0342 53.5296
T350C30 3.0436 1.4233 46.7637
T350C60 3.0531 1.9342 63.3520
T450C10 7.0995 3.0486 42.9411
T450C30 7.1039 3.4338 48.3368
T450C60 7.3544 4.4381 60.3462
T550C10 8.0328 3.101 38.6042
T550C30 8.0178 3.5662 44.4785
T550C60 8.0033 3.3028 41.2680

T450C0 27.5574 8.3979 30.4742
T450C0-0 27.99 8.4193 30.0797

T550C0 12.9512 3.4596 26.7126

Fuente: Elaboraciédn propia.

Con estos resultados se construyen dos graficas de interaccion para entender el
comportamiento del rendimiento del proceso seleccionado, una a temperaturas
constantes de proceso (variando la concentracion del &cido fosférico versus el

rendimiento) y la segunda a concentraciones constantes del acido fosférico (variando

la temperatura del proceso versus el rendimiento).

GRAFICA 3-2

Rendimiento vs Concentracion (temperaturas constantes).
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Fuente: Elaboracion propia.

A temperatura constante de 350°C se forma una curva, donde con 30% de &cido

fosforico diluido, hay un decaimiento en el rendimiento.

A temperatura constante de 450°C, el comportamiento del rendimiento es de un

incremento lineal de 42.94% a 60.35%.

A temperatura constante de 550°C se da un caso contrario al de la temperatura de
350°C, donde esta vez se forma una curva de incremento a concentraciones de 30%

de &cido fosforico diluido y decaimientos a 10% y 60% con el acido diluido.

Con respecto a las muestras en las cuales no se utilizaron acido fosférico, mostraron
un rendimiento inferior en comparacion a las muestras impregnadas con &cido

fosforico que decrece al aumentar la temperatura, con rendimientos del 26% al 30%.

En resumen el &cido fosférico favorece a la obtencion de carbén activado, en general
mientras mayor sea la concentracion de 4&cido fosforico diluido mayores

rendimientos se llegan a obtener del carbon activado.

GRAFICA 3-3



Rendimiento vs Temperatura (concentraciones constantes).
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Fuente: Elaboracion propia.

El aumento de la temperatura tiene consecuencias negativas en el rendimiento del
carbdn activado, se observa gque en los 3 casos en donde se utiliza acido fosférico el

rendimiento baja con el aumento de la temperatura.

Con respecto al rendimiento de las muestras sin el empleo del acido fosférico
(T450C0, T450C0-0 y T550C0), mostraron rendimientos inferiores con respecto a
los logrados con el uso del acido fosférico a las mismas temperaturas, graficamente
se observa que a medida que aumenta la temperatura el rendimiento baja a

consecuencia del proceso de carbonizacion del bagazo de cafia de azUcar.

Efecto de la temperatura y la concentracion sobre el rendimiento.

Los célculos del siguiente diagrama se encuentran en el ANEXO VIII.

El siguiente diagrama se elabord en base a una matriz de experimentos de 3% donde
de izquierda a derecha se muestran en orden de magnitud los efectos de los factores

(Temperatura y concentracion) planteados al inicio del disefio experimental.

GRAFICA 3-4



Diagrama de efectos del rendimiento del carbon activado.
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Fuente: Elaboracion propia.

A representa el factor temperatura.

B representa el factor concentracion del acido fosférico diluido.

La linea llamada Al representa el primer contraste, sirve para comparar el efecto del
nivel 1 con el efecto del nivel 3 del mismo factor A.

La linea A2, compara el efecto del nivel 2 (450°C) con los efectos de los niveles 1
(350°C) y 3 (550°C) en promedio, del mismo factor. Por eso, los dos primeros
contrastes miden el efecto del factor A. De forma similar, los dos siguientes, B1 y
B2, miden el efecto del factor B.

Los cuatro restantes, AB1, AB2, AB3 y AB4, comparan el efecto de las diferencias
de niveles de un factor a diferentes niveles del otro. Por eso los cuatro miden
diversos aspectos de la interaccién entre Ay B.

Con el diagrama de efectos se puede determinar que el efecto mas significativo para
el rendimiento del carbon activado es el factor Al (temperatura) desde el nivel 1
(350°C) al nivel 3 (550°C), luego le sigue el factor B1 (concentracion del acido

fosforico diluido) desde el nivel 1 (10%) al nivel 3 (60%). Luego en menor medida le



siguen la combinacién de estos factores, donde el que menor incidencia tiene en el
rendimiento es AB4, es decir el promedio del nivel 2 de A y B comparado con sus

respectivos nivel 1y 3 de cada factor.
3.2.2 Resultados del contenido de cenizas del carbon activado.

Se hizo el procedimiento por duplicado. La siguiente tabla muestra el contenido de
cenizas alcanzados con el proceso de obtencidn de carbon activado.

TABLA111-6
Contenido de cenizas del carbdn activado.

Muestra | % CENZ (1) | % CENZ (2) | Promedio de cenizas
T350C10 12.9464 14.5415 13.7440
T350C30 20.7675 20.4852 20.6263
T350C60 12.4450 14.0756 13.2603
T450C10 16.4716 14.6342 15.5529
T450C30 22.6380 23.5484 23.0932
T450C60 14.8527 15.1432 14.9979
T550C10 19.3822 19.9029 19.6426
T550C30 25.0325 25.9864 25.5095
T550C60 19.5495 17.7253 18.6374
T450C0 11.7865 12.4723 12.1294
T450C0-0 10.11838 9.0280 9.5732
T550C0 13.8365 14.0170 13.9267

Fuente: Elaboracidn propia.




Con estos resultados se construyen dos graficas de interaccion para entender el
comportamiento del contenido de cenizas del proceso seleccionado, una a
temperaturas constantes de proceso (variando la concentracion del acido fosforico
versus el contenido de cenizas) y la segunda a concentraciones constantes del acido

fosférico (variando la temperatura del proceso versus el contenido de cenizas).
GRAFICA 3-5

Cenizas vs Concentracion (temperaturas constantes).
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Fuente: Elaboracidn propia.

En las obtenciones en las cuales se utiliza acido fosforico se evidencia el mismo
comportamiento, la formacién de una curva con un incremento de cenizas con la
concentracion de 30% de &cido fosforico diluido, esto debido seguramente a la
formacion de los poros de carbdn activado que en su proceso de formacion de su
estructura microporosa, mesoporosa y macroporosa las cuales indican que retienen o
concentran mayor contenido de cenizas en sus poros con la concentracion del 30%

de acido fosforico diluido.



Cabe indicar que mientras se incrementa la temperatura incrementa el contenido de
cenizas esto es comparable con la teoria y experiencias recopiladas de otros trabajos

similares.

Las muestras en las cuales no se utilizo acido fosférico muestran un contenido de

cenizas inferior al determinado en sus pares a la misma temperatura.

La siguiente grafica relaciona el contenido de cenizas y las temperaturas

involucradas a concentraciones constantes de acido fosforico diluido.
GRAFICA 3-6

Cenizas vs Temperatura (concentraciones constantes).
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Fuente: Elaboracidn propia.

En los casos en los cuales se utiliza &cido fosforico, graficamente se observa que a
concentraciones constantes existe un incremento casi lineal con la variacion de la

temperatura del contenido de cenizas.



La concentracion de 30% de &cido fosfdrico diluido, fue la que mayor contenido de
cenizas presentd en los experimentos realizados, alrededor de un 5% mas con

relacion a las demas muestras obtenidas de carbdn activado.

Con respecto a las muestras sin acido fosférico diluido (T450C0, T450C0-0 y
T550C0) el promedio de cenizas es del 11% lo cual sirve para saber qué cantidad de

cenizas se aumenta con el uso del acido fosforico.

Efecto de la temperatura vy la concentracion sobre el contenido de cenizas.

Los célculos del siguiente diagrama se encuentran en el ANEXO VIII.

La explicacion de la interpretacion de los factores A y B del anterior punto es vélida
para el siguiente diagrama de efectos.

GRAFICA 3-7

Diagrama de efectos del contenido de cenizas del carbon activado.

RESPUESTA

9 - B2

Al
21 -

20 A

19 - A2 Bl  AB4 AB2  AB1  AB3

18 - ! !

17 A

16 -

15 -

14 -

Fuente: Elaboracion propia.

A representa el factor temperatura.

B representa el factor concentracion del acido fosférico diluido.



De este diagrama se determina que el factor que mas afecta el contenido de cenizas
es el factor B2, el cual compara el efecto del nivel 2 (30%) con los efectos de los

niveles 1 (10%) y 3 (60%) en promedio, del mismo factor.

Luego le sigue el factor Al (temperatura) desde el nivel 1 (350°C) al nivel 3 (550°C)

como el que tiene influencia en el contenido de cenizas del carbon activado.
3.2.3 Resultados de la determinacion del indice de azul de metileno.
Se hizo el procedimiento por triplicado.

Se realizé el proceso de adsorcion para las muestras de carbon activado, incluida la
muestra del carbon activado utilizado por una empresa local (EMBOL TJA), a la

cual se la denominé como CACC (Carbon Activado de Coca Cola).

La concentracion de las muestras iniciales de azul de metileno fue de 4 ppm en 100

ml de agua destilada, las cuales mostraron una absorbancia de 0.4223.

TABLA I11-7

Resultados finales del indice de azul de metileno.

Muestra | ABS (1) | ABS(2) | ABS(3) | Promedio | % Remocion

T350C10 0.0324 0.0297 0.0353 |0.03246667 9231

T350C30 0.0418 0.0408 0.043 |0.04186667 90.09

T350C60 0.0041 0.0089 0.0096 |0.00753333 98.22

T450C10 0.072 0.0489 0.071 |0.06396667 84.85

T450C30 0.0252 0.0278 0.0273 |0.02676667 93.66

T450C60 0.0306 0.0295 0.0307 |0.03026667 92.83

T550C10 0.0263 0.019 0.0222 0.0225 94.67

T550C30 0.0287 0.0335 0.0282 |0.03013333 92.86




T550C60 0.0232 0.0282 0.0249 |0.02543333 93.98

T450C0 0.116 0.141 0.1489 0.1353 67.96

T450C0-0 0.1161 0.1436 0.1286 |0.12943333 69.35

T550C0 0.1184 0.0933 0.1004 |0.10403333 75.37

CACC 0.0263 0.0264 0.0296 |0.02743333 93.50

Fuente: Elaboracion propia.

Con estos resultados se construyen dos graficas de interaccion para entender el
comportamiento de las muestras de carbon activado en la remocion de las diluciones
de azul de metileno, una a temperaturas constantes de proceso (variando la
concentracion del acido fosforico versus el porcentaje de remocion) y la segunda a
concentraciones constantes del &cido fosférico (variando la temperatura del proceso
versus el porcentaje de remocion).

GRAFICA 3-8
Porcentaje de remocion vs Concentracion (temperaturas constantes).
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Fuente: Elaboracion propia.



Gréaficamente se observa que las muestras obtenidas con acido fosforico (T350, T450
y T550) muestran un incremento en su porcentaje de remocion de azul de metileno

que asciende a medida que se aumenta la concentracion de acido fosférico.

Las muestras obtenidas sin la utilizacion de acido fosférico (T450C0, T450C0-0 y
T550C0) muestran una menor capacidad de remocién de azul de metileno, también
que en promedio son un 20% menos adsorbente que las muestras impregnadas con

acido fosforico.

Con respecto a la muestra de carbon activado comercial (CACC) removio el 93.50%
del total del azul de metileno de las muestras diluidas bajo las mismas condiciones de
analisis que el de las muestras obtenidas en laboratorio.

La siguiente grafica muestra el efecto de la temperatura en relacién al poder de

adsorcion de las muestras de carbdn activado.

GRAFICA 3-9
Porcentaje de remocion vs temperatura (Concentraciones constantes).
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Fuente: Elaboracion propia.



A concentracion constante de 10% de &cido fosforico diluido, se observa que el
poder de remocion del carbon activado desciende un 8% a 450°C y vuelve a subir a
los 550°C.

A concentracién constante de 30 % de acido fosférico diluido, se observa que el
poder de remocion del carbén activado asciende a la temperatura de 450°C y

desciende un poco a la temperatura de 550°C.

A concentracion constante de 60% de acido fosforico, se observa que la de remocién

del carbon activado desciende un poco a medida que aumenta la temperatura.

En sintesis las muestras obtenidas con el uso del &cido fosférico en bajas
concentraciones son mas beneficiadas con el aumento de la temperatura que aquellas
que utilizan concentraciones mayores de acido fosférico, aunque a la temperatura de
350°C la capacidad de adsorcion del carb6n activado obtenido mostré mejores

resultados con mayores concentraciones de acido fosforico diluido.

Con respecto a las muestras en las cuales no se utilizé acido fosférico (T450C0,
T450C0-0 y T550C0) se observa graficamente que con el aumento de temperatura
aumenta su capacidad de adsorcion, aunque siguen siendo inferiores en su
efectividad en la remocion del azul de metileno en solucion en comparacién con las

muestras impregnadas con acido fosforico.

La muestra del carb6n activado comercial muestra una capacidad de remocion
similar a las muestras impregnadas obtenidas a menores temperaturas, aunque
algunas son ligeramente superiores al carbon comercial utilizado para el proceso de

comparacion.

Efecto de la temperatura y la concentracion sobre la adsorcion del azul de metileno.

Los célculos del siguiente diagrama se encuentran en el ANEXO VIII.

La explicacion de la interpretacion de los factores A y B del anterior punto es valida

para el siguiente diagrama de efectos.
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Fuente: Elaboracion propia.

A representa el factor temperatura.

B representa el factor concentracion del acido fosférico diluido.

En general la mayoria de los factores y sus combinaciones tienen una influencia

similar en la capacidad de adsorcion del carbon activado para el azul de metileno.

Pero B1 tiene mayor dominio en la capacidad de remocion del carbon activado, es
decir, la concentracion del acido fosforico diluido favorece la capacidad de adsorcion

del carbdn activado.

El factor que menor influencia tuvo en la capacidad de remocion del carbon activado
fue el Al, es decir, la temperatura desde los 350°C hasta los 450°C no brind6

mayores beneficios en la capacidad de adsorcion del carbon activado.



3.3 Comparacion, presentacion y presentacion del mejor carbon activado obtenido

experimentalmente.
3.3.1 Comparacion de absorbancias con el carbén activado comercial (CACC).

Varias de las muestras de carbones activados obtenidas experimentalmente

mostraron un alto nivel de remocién del azul de metileno.

La siguiente tabla indica aquellas muestras que demostraron superiores capacidades

de adsorcion en comparacion con el carbon activado comercial (CACC).
TABLA 111-8

Carbones activados con alto nivel de absorbancia.

Muestra | ABS (1) | ABS(2) | ABS (3) | Promedio | % Remocidn

T350C60 [ 0.0041 0.0089 0.0096 |0.0075333 98.22

T450C30 | 0.0252 0.0278 0.0273 |0.0267667 93.66

T550C10 [ 0.0263 0.019 0.0222 0.0225 94.67

T550C60 | 0.0232 0.0282 0.0249 |0.0254333 93.98

CACC 0.0263 0.0264 0.0296 |0.0274333 93.50

Fuente: Elaboracion propia.

De las 12 muestras obtenidas experimentalmente, cuatro mostraron un mejor
rendimiento de remocion del azul de metileno que el CACC, aunque con un margen
de diferencia bajo, se logro obtener carbon activado con una efectividad equiparable
al de un carbon activado comercial utilizado en el departamento de Tarija por una

empresa local.



3.3.2 Presentacion del indice de azul de metileno.

La presentacion comercial o industrial del indice de azul de metileno se realiza en su

mayoria de dos formas:

e En funcidn de la cantidad de gramos de azul de metileno adsorbidos por 100
gramos de carbdn activado.
e En funcion de la cantidad de miligramos de azul de metileno adsorbidos por
un gramo de carbdn activado.
La siguiente tabla muestra la presentacién de resultados que se encontrarian en

cualquier producto de carbdn activado, con nimeros enteros.
TABLA 111-9

Datos del indice de Azul de Metileno de las pruebas de laboratorio.

Muestra | Azul de Metileno | Indice ( AM/100 | fndice (mg AM/1 g
adsorbido (ppm). g CA). CA).

T350C10 3.69 18.46 ~18 184.62 ~ 185
T350C30 3.60 18.02~ 18 180.17 = 180
T350C60 3.93 19.64 =20 196.43 =~ 196
T450C10 3.39 16.97 =17 169.71 = 170
T450C30 3.75 18.73 = 19 187.32 ~ 187
T450C60 3.71 18.57 = 19 185.67 = 186
T550C10 3.79 18.93 =19 189.34 =~ 189
T550C30 3.72 18.57~ 19 185.73 = 186
T550C60 3.76 18.80 = 19 187.96 ~ 188
T450C0 2.72 13.59 = 14 135.92 ~ 136
T450C0-0 2.77 13.87 = 14 138.70 = 139




T550C0 3.02 15.07 = 15 150.73 = 151

CACC 3.74 18.70 =~ 19 187.01 ~ 187

Fuente: Elaboracion propia.

3.3.3 Determinacion del mejor carbén activado obtenido experimentalmente.

La evaluacion se realiza en funcion de las tres variables determinadas en laboratorio:

e Rendimiento de carbon activado.

e Contenido de cenizas.

e Adsorcion de azul de metileno.
En términos generales se busca que un carbon activado tenga un alto rendimiento,
con un bajo contenido de cenizas (dependiendo de su utilizacion) y que demuestre un
alto porcentaje de remocion en funcion de un agente comin encontrado en diversas

industrias, en este caso denominado “Indice de azul de metileno”.

Los 3 mejores resultados de cada variable se presentan en la siguiente tabla.

TABLA 111-10



Comparacion de carbones activados obtenidos experimentalmente.

Comparacion de los mejores resultados.

Variable Muestra | Resultado

T350C60 63.352

Rendimiento (%) T450C60 | 60.3462

T350C10 | 53.5296

T450C0 12.1294

Sin | 1450c0-0 | 95732

. activante
Contenido
de Cenizas T550C0 13.9268
0)
(%) T350C60 13.2603
Acido

fosforico | T350C10 | 13.7440

T450C60 | 14.9979

T350C60 | 98.2161
Porcentaje de
remocion del Azul de | T550C10 | 94.6720

Metileno (%)

T550C60 | 93.9774

Fuente: Elaboracion propia.

Cabe mencionar que las muestras obtenidas, sin el uso de acido fosférico como
activante, tienen menor contendido de cenizas, pero como no siguieron el mismo
proceso Y tienen menores resultados en sus otras dos variables determinadas, no son

tomadas en cuenta en este analisis.

Bajo este analisis de resultados se determina como al mejor carbon activado obtenido
experimentalmente a la muestra codificada como T350C60, es decir a la muestra

realizada a una temperatura de 350°C utilizando una concentracion del 60% en &cido



fosférico diluido, ya que esta muestra demostrd ser la mejor en los tres parametros

determinados en laboratorio.

Balance de materia del proceso de obtencion del carbén activado.

El balance se realiza después de terminado el secado al sol del bagazo de cafia de
azUcar.

Con fines didacticos se realiza el balance con los datos de la muestra T550C30.

Densidad 4cido fosforico: 1.88 g/cm?®

Vapor de agua
Gases condensables

Solucién de &cido fosférico (30%) Gases no condensables
16.0356 ml 20.2483984 ml
(B) (D)
Bagazo de cafia de azlcar . .
12 % humedad Ca.rgon a(?t(jlvafo
3. 56 % cenizas Bagazo impregnado g“g'sé);es' ual
M =8.0178 ¢ 28.2867984 gr Carbonizacién 038t g
»] Impregnacion > ., >
A) Pree © + Activacion ()

Agua destilada

400 ml
A
Carbon activado Carb6n activado
Acido residual 25.5095 % cenizas
8.0384 ¢ Lavado + 3.5662 ¢
(E) Secado H)

Agua destilada 400 ml
(G) | Acido residual 4.4722 g

Balance de energia del proceso de obtencién del carbdn activado.

Los datos utilizados corresponden al balance de materia de la muestra T550C30.

La energia del proceso de carbonizacion y activacion para el experimento se calcula
como la suma de la energia entregada por la mufla eléctrica de manera constante, sea

esta Q;, mas la energia necesaria para el tratamiento de carbonizacion y activacion



de la materia prima, sea esta Q,, menos la energia liberada por el bagazo de cafa
producto de la carbonizacion, sea esta Qs.

Cabe mencionar que se toman datos involucrados del bagazo de cafia de azlcar y no
del &cido fosférico diluido involucrado debido a la falta de informacion que existe

para determinar el balance de energia de manera completa.

e Calculo de Q;

La mufla eléctrica tiene una potencia de 3000 W, la cual estuvo encendida desde el
calentamiento y durante la fase de activacion.

550°C

—————— = 63.3458 min = 3800.7486 s
8.6825°C/min

Tiempo de calentamiento: t; =

Tiempo de activacion: t; = 40 min = 2400 s
Tiempo total: ty = t; + t; = 3800.7486 s + 2400 s = 6200.7486 s
E =P *t; = 3000 J/s * 6200.7486 s = 18602245.8 J = 4445.94 kcal/lote.

Q1 = 4445.94 kcal/lote.

e Calculode Q;
El calculo de la energia necesaria para el tratamiento de la materia prima, Q,, se
calcula de la siguiente forma: (Los calculos se realizaran tomando como dato la

cantidad de bagazo que ingresa a la mufla eléctrica).

La materia prima debe ser secada y carbonizada en el horno eléctrico. Se tomara
como humedad de la materia prima sea del 12%. Ademas se tomaran los siguientes

datos:

Temperatura de reaccion de la carbonizacion y activacion: T, = 550°C
Flujo del material himedo (flujo que ingresa al horno): Fn, = 8.0178 g/lote
Sea: Fmn = Fms + Famn

Donde Fqs es el flujo de materia prima seca y Famn €s el flujo de agua en el material

hdamedo, entonces:



Se tiene la siguiente ecuacion de la cantidad de agua (en gramos) en el material

himedo.
Fms / Famh = 0.12 g agua / g material
Con lo que se puede obtener:
Famh = 0.9621 g/lote  ;  Fpys = 7.0557 g/lote

Recordando que de la etapa de carbonizacion y activacion se tiene un 44.48% de

carbdn activado seco (Fs), se obtiene que este valor es de:
Fs = 0.4448* Fn, = = 0.4448*8.0178 = 3.5662 g/lote

De los trabajos relacionados a la obtencion de carbdn activado a partir residuos
agroindustriales se da valores promedio de los gases condensables y no condensables
producto de la carbonizacién siendo estos de un 21.02% para los gases no

condensables y 34.50% para gases condensables, entonces:
Flujo de gases condensables: F. = 0.3450*F, = 0.3450*8.0178 = 2.7661 g/lote
Flujo de gases no condensables: F,. = 0.2102*F,= 0.2102*8.0178 = 1.6853 g/lote

El calor necesario para el tratamiento de la materia prima, Q,, se descompone en el
calor necesario para secar el material humedo, Qs, méas el calor necesario para la

carbonizacion del material, Q.. Es decir, Q, = Qs + Qc

e Calculo de Qs

El calor para secar el material se expresa como la suma del calor para el material
himedo hasta que comience la evaporacién de la humedad, Qmn, mas el calor de
evaporacion del agua, Qey, Mas el calor para el material seco hasta que llegue a la

temperatura de reaccion de la carbonizacion, Qms. Es decir:

Qs = Qmh + Qev + Qms

Qmn se calcula con la siguiente ecuacion: Qmn = Fmn*Cpmh™*(Tev —To), donde Cpmn €s el
calor especifico del material himedo y su valor se estima en 0.00033 kcal/g°C. Se

tiene que:



Qumn = 8.0178*0.00033*(100-25) = 0.1984 kcal/lote

Q.v se calculara de la siguiente forma: Qey = Famn *AHey, donde AHe, €s la entalpia de

evaporacion del agua a 1 atm y su valor es 0.5396 kcal/g. Por lo tanto se tiene que:
Qev = 0.9621*0.5396 = 0.5191 kcal/lote

Qms se calcula mediante la siguiente ecuacion: Qms = Fms*Cpms*(Trc - Tev) donde Cyms
es el calor especifico del material seco y su valor es 0.00033 kcal/g°C. Luego se tiene

que:
Qms = 7.0557 g/lote*0.00033 kcal/g°C*(550-100)°C ; Qms = 1.0478 g/lote
Finalmente: Qs = 1.7653 g/lote

e Calculo de Q;
El calor necesario para la carbonizacién y activacion se expresa como la suma del
calor de la reaccion de la carbonizacion, Q, mas el calor sensible del flujo de
materia sélido, Qsm, mas el calor sensible de productos volatiles de la carbonizacion,
Qvc. Es decir:

Qc = Qrc + Qsm + Que

Qrc se puede calcular mediante la ecuacion: Q. = AH. *R,. donde el primer término
representa el cambio entalpico de las reacciones de carbonizacion y su valor es 0.2
kcal/g, y el segundo término representa la velocidad de reaccion de la carbonizacién
y corresponde a la masa de gases que se elimina de la materia prima por cada lote de

produccién, es decir:
Fc + Fnc = 4.4514 g/lote. Por lo tanto se tiene que:
Qrc = 0.2*4.4514 = 0.8903 kcal/lote

Qsm se calcula de la siguiente manera: Qsm = Fs * Cps *(Tic - T) donde Cps
corresponde al calor especifico del material solido y su valor, segun bibliografia, es
de 0.000239 kcal/g*°C, T representa la temperatura a la que se llevara a cabo el
inicio de la carbonizacion dentro del horno. Por lo tanto se tiene que:



Qsm = 3.5662*0.000239*(550-300) = 0.2131 kcal/lote
Finalmente Q. se calcula mediante la siguiente ecuacion:
Que = (F¢c *Cpe + Fne *Cpne) *AT, donde:

Fc = Flujo de gases condensables = 2.7661 g/lote

Cpc = Calores especificos de los gases condensables.

Fnc = Flujo de gases no condensables = 1.6853 g/lote
Conc = Calores especificos de los gases no condensables.

Los gases condensables se componen principalmente de alquitranes (9%) y agua

(34%). Los calores especificos son:
Cpagua = 000061 kcallgoc , Cpalquitranes = 000045 kca|/g°C

Los gases condensables corresponden a H;, (0.226%), CO, (0.266%), CO (0.305%).

Sus calores especificos medios son los siguientes:
Cprz = 0.00362 kcal/g°C
Cpcoz2 = 0.0003 kcal/g°C
Cpco = 0.00027 kcal/g°C

Con los datos obtenidos y los valores de las fracciones masicas de los gases se

obtiene que:

Fc *Cpc = 2.7661*(0.34*0.00061 + 0.09*0.00045) = 0.0006857 kcal/lote*°C
Fnc *Cpnc = 1.6853*(0.226*0.00362 + 0.266*0.0003 + 0.305*0.00027) =
0.00195 kcal/lote*°C

Entonces: Q¢ = (0.0006857 + 0.00195)*(550-300) = 0.6589 kcal/lote

Finalmente de la ecuacidn para el calculo de Q. se obtiene que el calor necesario para

la carbonizacion sea:

Q¢ =(0.8903 + 0.2131 + 0.6589) = 1.7623 kcal/lote



Por lo tanto el calor necesario para el tratamiento de la materia prima, Q-, es:
Q2=0Qs+ Q. =1.7653 + 1.7623 = 3.5276 kcal/lote

e Calculo de Q3

El calor liberado (reaccién exotérmica) por el bagazo de cafia de azlcar es
considerado como el calor especifico inferior del bagazo que corresponde al calor del
material que sale de la mufla eléctrica y que forma parte de los gases no
condensables del proceso (carbonizacion), este proceso se considera como una
combustién imperfecta ya que no todo el material reacciona (oxida) de la misma

forma y tampoco a la misma velocidad.

Dada la complejidad de determinar la cantidad y velocidad de carbonizacién en esta
etapa, se supone un flujo de material que entrega calor al proceso, siendo este el 50%
del flujo de gases no condensables, es decir: 0.84265 g/lote de bagazo de cafa de

azucar.

El calor especifico inferior promedio del bagazo de cafia de azucar:

7000 KJ/kg = 1.673 kcal/kg.

Entonces: Q3 = 1.673 kcal/g*0.84265 g/lote = 1.4098 kcal/lote

Finalmente, como ya se menciond, la energia total del proceso de obtencién es:
Q71 =Q1 + Q, — Q3 =4445.94 kcal/lote + 3.5276 kcal/lote - 1.4098 kcal/lote

Q1 =4450.8774 kcal/lote

Materiales, equipos vy reactivos utilizados.

1 Materiales:

e Desecador

e Vasos de precipitacion (25 ml, 50 ml, 100 ml, 200 ml).
e Estufa de temperatura regulable.

e Mortero

e Pipetas (1 ml, 5ml, 10 ml, 100 ml).



e Matraces aflorados (100 ml, 2000 ml).

e Matraces Erlenmeyer (50 ml, 100 ml, 250 ml).
e Probeta (5 ml, 10 ml, 100 ml).

e Espétula

e Papel filtro

e Picnémetro

2 Equipos:

e Secador de infrarrojos.
e Secador de bandejas.
e Juego de tamices.

e Mufla eléctrica.

e Espectrofotometro.

3 Reactivos:

e 0.5 g de Azul de metileno.
e 60 ml de Acido fosforico.
e 10 L de Agua destilada.

4 Equipo de proteccion personal:

e Bata de laboratorio.

e Guantes de latex.

e Barbijo

e Guantes con palma de goma rugosa.

Costos del proyecto:

TABLA 111-9

Costos del Proyecto.

TAREA Precio | cantidad
Unitario

Unidad

Costo
(Bs)




(Bs).

1 Investigacion en Internet. 2 300 Horas 600
2 Transporte a Bermejo. 40 4 Pasaje 160
3 Transporte diario. 1 300 Pasaje 300
4 Analisis de laboratorio. 25 1 Anélisis 25
5 | Reactor de acero inoxidable. 1 800 Elemento 800
6 Impresiones 0.2 1000 Impresion 200
7 Accesorios (reactor) 100 Varios 100
8 Material de laboratorio. 150 Varios 150
9 Costos imprevistos. 200 200

Total 2535

Fuente: Elaboracion propia.

Cronograma de actividades del proyecto:
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CAPITULO IV
CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

CAPITULO IV



CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

4.1 Conclusiones

El presente trabajo demostrd que es posible obtener carbon activado del bagazo
de cafia de azucar del Ingenio Azucarero de Bermejo, con un proceso simple y
eficiente.

La informacién recopilada en el marco tedrico demuestra que los procesos de
obtencion del carbon activado son sencillos y de facil acceso, sin, por esto,
perder calidad en el producto obtenido, la aplicacion del carbon activado abarca
varias areas como ser: la medicina, procesamiento de alimentos y bebidas,
mineria, petroquimica, entre los mas conocidos, siendo por esto la utilidad que
se le puede dar a un producto como es el carbdn activado tan interesante para
una produccion a mayor escala.

La caracterizacion del bagazo de cafia de azlcar muestra que es un buen
material de partida para obtener carbon activado, ya que posee propiedades
adecuadas como ser: poca humedad después de un secado al sol por dos
semanas, un bajo contenido de cenizas, poca densidad lo cual indica su
porosidad y una granulometria variada lo cual favorece que se pueda obtener
carbones activados de diferentes granulometrias y por varios métodos de
obtencidn, sin procesos complejos previos para su utilizacion.

La siguiente tabla resume las propiedades del bagazo de cafia de azlcar

utilizado en el presente proyecto.

Propiedades del bagazo de cafia de azUcar.

Factor determinado. Valor |Unidades
Humedad 12.03 %
Densidad aparente. 0.053573 g/ml

Densidad real. 0.4545794 | g/ml




Fraccién fina. 3.65 %

Cenizas
Fraccion gruesa. 1.99 %

Fraccién fina. 49.2707 %
Granulometria

Fraccion gruesa. | 50.7293 %

Estos datos dan cuenta de las propiedades adecuadas que tiene el bagazo de
cafia de azlcar, para ser un material de partida para la producciéon de carbon
activado.

También se debe mencionar el bajo precio del bagazo de cafia de azucar (100
bs. por tonelada), y su disponibilidad en grandes cantidades en el Ingenio
Azucarero de la ciudad de Bermejo.

El anlisis y seleccion del proceso de obtencion, se elabord con la construccion
de una tabla donde se muestran las factores mas sobresalientes para la
produccién de carbon activado, no solo del bagazo de cafia de azlcar, sino
también de otras materias primas a fin de comparar las variables seleccionadas,
esto ayud6 a determinar de manera plena una seleccion de variables de proceso
y &cido activante adecuados para la obtencion experimental de carb6n activado,
siendo el rango de temperaturas entre los 350°C a 550°C el mas recomendado y
el &cido fosforico con concentraciones de 10% a 60% diluido el utilizado en los
trabajos revisados para el disefio de experimentos para el tratamiento del bagazo
de cafa de azUcar a carbon activado.

La fase experimental del proceso de obtencion, se disefid con los menores pasos
posibles y sin la utilizacion de reactivos en gran medida, esto pensando en la
formulacion de un proceso que tenga el menor impacto medio ambiental de
forma negativa posible, sin por esto perjudicar el objetivo principal del

proyecto.



Las propiedades de los carbones activados obtenidos experimentalmente dan
cuenta de que se tienen excelentes rendimientos, equiparables con los de
trabajos similares, poseen un bajo contenido de cenizas a pesar de simplemente
haber sido lavados con agua destilada a 75°C y su poder de remocion del azul
de metileno demuestra su gran capacidad de adsorcion, equiparables y hasta
ligeramente superiores con un carbon activado comercial utilizado por EMBOL
TJA.

De los experimentos realizados, el que mejor resultados mostré fue la muestra
T350C60, esta obtencion demostrd ser la mejor en los tres aspectos analizados
en la caracterizacion del carbon activado, los resultados determinados estan en

la siguiente tabla.

T350C60
Rendimiento (%) 63.352
Cenizas (%) 13.2603
% Remocion 98.2161
indice de Azul de Metileno. | 19.64 =20

La aplicacion del carbdn activado obtenido experimentalmente si situaria en un
inicio en la purificaciéon de aguas residuales de industrias de cueros o
curtiembres, decoloracion de azdcar, remocion de hidrocarburos, etc.

La presentacion de los resultados se realizé mediante graficas de interaccién y
diagramas de efectos para determinar exactamente que factores son los més
influyentes en la obtencion del carbon activado, bajo el disefio de experimentos
definido para este proyecto, dando como resultado una mejor comprension de
los factores involucrados en la calidad del producto obtenido, de esta forma se

concluye que la capacidad de adsorcion del carbédn activado es mejorada con el



incremento del acido fosforico diluido y en menor medida con el aumento de la

temperatura.

4.2 Recomendaciones

Realizar experimentos enfocados en la remociéon de agentes presentes en
procesos de diversas industrias, por ejemplo: para la decoloracién de azucar,
existe un parametro llamado indice de Melaza, con el cual se verifican tres
aspectos basicamente, antes y después de aplicar el carbdn activado a una
muestra; el pH, los 2BRIX y su grado de remocidn de elementos cromaforos.

Se sugiere hacer estudios enfocados en la reduccion del contenido de cenizas,
que si bien se tienen en poca cantidad en las muestras obtenidas se podria
reducir hasta cantidades mas bajas, la biografia recomienda para esto la
aplicacion de algin 4&cido inorganico como ser: &cido sulfurico o é&cido
clorhidrico diluido, aunque no existe mucha informacion sobre las cantidades o
variables para un proceso eficiente.

Realizar pruebas de aplicacion del carbdn activado obtenido experimental, en
tratamientos de empresas locales o nacionales, ya que se podria fabricar
carbones activados dependiendo de su utilizacién en el mercado local real.

Si se plantease realizar una produccion a mayor escala de carbén activado, lo
primero que se recomendaria hacer es un estudio de mercado enfocado en qué
tipo de carbon activado es el més empleado a nivel regional, nacional y realizar
encuestas a los posibles sectores los cuales estarian interesados en adquirir
carbon activado, asi se tendria un mejor conocimiento de cual carbén activado
se deberia producir, en base a la demanda del mercado, y cuales serian las
inquietudes de los posibles compradores de carbén activado ante un nuevo
producto nacional.

El escalamiento del proceso deberia dirigirse en una primera instancia a la
construccion de una planta piloto de produccion de carbon activado, ya que por
regla general los pardmetros determinados como los mejores a escala de

laboratorio no siempre son los mas adecuados a una escala mayor, la planta



piloto ayudaria a predecir el comportamiento del proceso de una manera mas
econdémica y répida de: condiciones de operacion, pardmetros de disefio,
materiales de construccion, operaciones unitarias, impurezas, corrosion,
procesamientos operativos, problemas de trabajo y problemas ambientales.
Ademas que una planta piloto permitiria determinar la viabilidad de otras
materias primas a convertirse en carbon activado aparte del bagazo de cafia de
azucar.

Otro factor importante si se plantease la idea de una planta de produccion de
carbon activado es definir el tamafio de la planta y posterior ubicacion, basado
en los criterios de disponibilidad de servicios basicos (gas, electricidad, agua),
cercania a mercados consumidores, distancia a la materia prima, mano de obra,
transporte, entre los factores mas sobresalientes.

Para una produccion industrial, se recomienda utilizar un gas inerte como
nitrégeno gaseoso o didxido de carbono durante el proceso de carbonizacion y
activacion para inhibir la liberacién de la energia del bagazo, de hecho el uso de
un gas inerte favorece en el rendimiento del carbédn activado, ya que durante el
proceso de carbonizacién y activacion el bagazo libera energia la cual a pequefia
escala no representa un problema, pero a mayor escala esta energia producto de
la carbonizacion puede afectar tanto al rendimiento y la calidad del carbén
activado a obtener.

Para una produccion a mayor escala, se recomienda utilizar el mismo tipo de
agente de lavado (agua destilada), para retirar el acido fosférico residual y el
alquitran presente en el carbon activado, ya que si se utiliza agua potable, por la
presencia de minerales que contiene, puede contaminar al carbén activado y
posiblemente aumentar el contenido de cenizas y hasta disminuir su capacidad

de adsorcion.
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