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. RESUMEN

La contaminacion del agua por compuestos organicos e inorganicos es producto
de las actividades que realiza el hombre para vivir y mejorar su calidad de vida,
actualmente esta contaminacion generada es un problema, ya que puede
desencadenar un potencial peligro tanto para la salud de las personas como asi
como para el medio ambiente, principalmente por la naturaleza téxica del

contaminante o su generacion en concentraciones muy elevadas.

Ante esta necesidad de mejorar la calidad del agua surge como alternativa eficaz
el tratamiento por adsorcion, que consiste en la separacion de los contaminantes
presentes en las aguas residuales, este proceso es competitivo frente a otras
operaciones convencionales presentando ventajas como tecnologia limpia y bajo
consumo energético; Ademas de ser ampliamente utilizado en procesos de
tratamiento de aguas, entre los que destacan la remocién de cloro y sabores
indeseables en el agua potable y la remocidén de contaminantes organicos de
vertidos industriales; siendo el carbon activado el material mas utilizado, debido
a su gran variedad y eficacia en la adsorcibn de estos compuestos

contaminantes.

Este proceso de adsorcion utiliza carbon activado como tratamiento terciario,
para adsorber moléculas organicas que no se han podido eliminar, o como paso

en lugar de tratamiento secundario.

En el tratamiento de aguas industriales, se puede utilizar para cumplir con las
normas de pretratamiento para descarga a sistemas de aguas residuales
municipales o para cumplir con las normas de descarga al medio natural
(INDITEX, 2014).

A nivel mundial, la materia prima mayormente usada para la produccién de carbon
activado es la cascara de coco. Asi mismo, el Peru importa una gran cantidad de
carbon activado, pudiendo producir y caracterizar estos sélidos adsorbentes a
través de nuevas fuentes de materia prima, como es el caso de la semilla de
aguaje, el cual al ser un residuo generado de la cadena productiva se convierte
en un atractivo, ya sea por su bajo costo econémico como su facil accesibilidad,
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por lo que se podria producir carbon activado a partir de esta semilla para el

tratamiento de aguas contaminadas.

En el presente informe se plantea la siguiente interrogante: ¢Cuél sera la
adsorcion de acido oxalico mediante el uso de carbén activado elaborado a partir
de semillas de aguaje?, asi mismo se planteo la hipotesis de que conforme se
aumenten los porcentajes de concentracion de agente activante e indice de
impregnacion, se incrementara la adsorcion de los tratamientos obtenidos en la
planta de beneficio.

Palabras claves: Acido oxalico, Adsorcion, peso y aguaje
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l. RESUME

The contamination of water by organic and inorganic compounds is the product of the
activities carried out by man to live and improve their quality of life, currently this
generated contamination is a problem, since it can trigger a potential danger both for
the health of people as well as for the environment, mainly due to the toxic nature of

the pollutant or its generation in very high concentrations.

Faced with this need to improve water quality, adsorption treatment arises as an
effective alternative, which consists of the separation of pollutants present in
wastewater, this process is competitive compared to other conventional operations
presenting advantages such as clean technology and low energy consumption; In
addition to being widely used in water treatment processes, among which the removal
of chlorine and undesirable flavors in drinking water and the removal of organic
pollutants from industrial discharges stand out; being the most used material
activated carbon, due to its great variety and effectiveness in the adsorption of these

polluting compounds.

This adsorption process uses activated carbon as a tertiary treatment, to adsorb
organic molecules that have not been able to be removed, or as a step instead of

secondary treatment.

In industrial water treatment, it can be used to comply with pre-treatment standards
for discharge to municipal wastewater systems or to comply with the standards for
discharge to the natural environment (INDITEX, 2014).

Worldwide, the raw material most used for the production of activated carbon is
coconut shell. Likewise, Peru imports a large amount of activated carbon, being able

to produce and characterize these adsorbent solids through new sources of raw
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material, such as the aguaje seed, which being a waste generated from the
production chain it becomes an attraction, both due to its low economic cost and its
easy accessibility, so that activated carbon could be produced from this seed for the

treatment of polluted water.

In this report the following question is posed: What will be the adsorption of oxalic
acid through the use of activated carbon made from aguaje seeds? Likewise, the
hypothesis was raised that as the percentages of agent concentration increase
activator and impregnation index, the adsorption of the treatments obtained in the
beneficiation plant will be increased.

Key words: Oxalic acid, Adsorption, weight and water

1.1. Objetivos
1.1.1. Objetivo general

- Determinar la adsorcion de é&cido oxdlico mediante el uso de
carbon activado elaborado a partir de semillas de aguaje en la

planta de beneficio

1.1.2. Objetivos especificos

Caracterizar la semilla de aguaje

Preparar y caracterizar los tratamientos de carbon activado.

Determinar las isotermas de adsorciéon de &acido oxalico en la

planta de beneficio

Determinar el mecanismo y la capacidad de adsorcién de

los tratamientos y compararlos con el carb6n activado comercial.
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1.2. PROBLEMA

Formulacion del problema
1.2.1. Problema general
¢scomo a partir de semillas de aguaje la adsorcion elaborara el
acido oxalico mediante el uso de carbon activado en la planta de
beneficio?
1.2.2. Problemas especificas
- ¢Que Caracteristicas temdra la semilla de aguaje?

- ¢ Que Preparary caracterizar los tratamientos de carbén activado.?

- ¢ Como Determinar las isotermas de adsorcion de acido oxalico en

la planta de beneficio?

- ¢Que mecanismo y la capacidad de adsorcion de los

tratamientos y compararlos con el carbon activado commercial?

1.3. HIPOTESIS

1.3.1. Hipotesis general
Las semillas de aguaje la adsorcién elaborara el acido oxalico
mediante el uso de carbon activado influyen significativamente en

la planta de beneficio?

1.3.2. Hipétesis especificos

- Las Caracteristicas que temdra la semilla de aguaje influyen

significativamente en la planta de beneficio

- La Preparar y caracterizar los tratamientos de carbon activado

influyen significativamente en la planta de beneficio
13



La Determinacion de los isotermas de adsorcion de acido oxalico

influyen significativamente en la planta de beneficio
El mecanismo y la capacidad de adsorcion de los tratamientos

y compararlos con el carbén activado commercial influyen

significativamente en la planta de beneficio
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2.1.

REVISION DE LITERATURA

Aguaje

2.1.1. Clasificacion taxonémica
La especie se clasifica, segun (CALZADA, 1993):
Reino: Plantae
Division: Magnoliophyta
Clase: Liliopsida
Orden: Arecales
Familia: Arecaceae
Género: Mauritia
Especie: Flexuosa

Nombre cientifico: Mauritia flexuosa L. f.

2.1.2. Distribucién

La palmera del aguaje tiene una amplia distribucion en américa del
sur, en la regibn amazonica. En esta region, el aguaje se caracteriza
por ser una de las palmeras arborescentes mas representativas. De
las cuales ocupa areas abiertas e inundables, préximas a las de los
bosques densos. La sucesion de esta palmera incluye desde el este
de los andes, Colombia, Venezuela, Guyana, Ecuador, Peru, Bolivia
y Brasil, en los estados del Norte, Nordeste, Sudeste y Centro Oeste
(VTiC AGROINDUSTRIA, 2018).

Es tipico de las tierras bajas hidromérficas de la region de la selva
del Perq, se halla ocupando las “asociaciones ecolégicas hidricas”
de las siguientes zonas de vida natural: Bosque humedo - tropical,
Bosque humedo - subtropical, Bosque seco - tropical, Bosque muy
hamedo tropical (MINAG, 1974).
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El habitat natural del Aguaje esté formado por pantanosy suelos con

mal drenaje en la Amazonia, donde predominan los suelos

permanente o temporalmente inundados. Crece en ecosistemas

tipicos denominados "aguajales". Probablemente originaria de las

cuencas de los rios Huallaga, Marafion y Ucayali; se cultiva y

explota en poblaciones naturales en los departamentos de Loreto,
Ucayali, Huanuco y San Martin (I1AP, 2009).

2.1.3. Descripcién

El Aguaje es una palmera arborescente de solo un tallo, sin espinas

gue alcanza de 25 a 35 m de altura en su estado adulto. Es una

palmera poligama dioica (palmas con flores femeninas, masculinas o

bisexuales). El fruto es una drupa, eliptica, mide entre 5y 7 cm de

longitud, y 4 a 5 cm de diametro, el peso varia entre 40 y 85 g. La

cosecha empieza de los siete a ocho afios y dura hasta los 40 y 50

afios. El rendimiento puede ser estimado entre 15 y 25 tl. ha/afio

(ZAMORA, 2010).
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Figura 1. Estructura de la palmera de aguaje (Mauritia flexuosa L. f.)

Fuente: VTIiC AGROINDUSTRIA, 2018

16



2.1.4.

2.1.5.

Epocas de produccion y cosecha del aguaje en el Per

El aguaje en estado natural produce anualmente en promedio, ocho
racimos por palmera y cada racimo produce 725 frutos
aproximadamente, por lo que la produccién media estimada es de 290
kilos por palmera al afio. Asi mismo, los meses de alta produccién son
de agosto a diciembre, mientras que los de baja produccion de
febrero a julio segun la informacién recogida de la cuenca de los rios
Pisqui y Cushabatay, en la zona de amortiguamiento del Parque
Nacional Cordillera Azul (CIMA, 2012).

Asi mismo, en la ciudad de lquitos se consume, entre 131, 4y 174,6
toneladas de frutos de Aguaje mensuales (50% utilizado por
heladerias y chupeterias y el otro 50% utilizado como fruto o
refresco). En promedio 153 toneladas mensuales son consumidas
por los pobladores de Iquitos, que equivale a 51,23 toneladas de
semilla generadas como desecho mensualmente en Iquitos (ROJAS
et al., 2001).

Se calcula que el consumo global en las ciudades de la selva
peruana es de 50 toneladas diarias (CIMA, 2012).

En cuanto al sondeo de precios del aguaje como fruto y como pulpa,
se manifiesta que cuando existe escasez de frutos de aguaje en los
mercados, los precios varian entre 25.00 a 40.00 S/. por saco de 50
Kg en fruto y un promedio de 3.00 S/. por kilo de masa de aguaje. En
épocas de abundancia los precios varian entre 5.00 a 15.00 S/. por
saco de aguaje y 2.00 S/. por kilo de pulpa (VASQUEZ, 2007).

Revalorizacion e importancia

La palmera de Aguaje tiene multiples usos, siendo los mas
importantes (CIMA, 2012):

2.1.5.1. Beneficio social
e La pulpa del aguaje presenta elevadas cantidades de
vitamina A (como retinol).

* Delas hojas se obtienen fibras para uso domeéstico en
lefia y escobas.

17



2.1.5.2.

2.1.5.3.

* Del peciolo (parte de la hoja que se une al tronco) se

obtiene pulpa para papel.

* El tronco se utiliza como puente, para pisos y separador de

ambientes, de la médula del tronco se obtiene harina

comestible, mientras que del tronco en pudricién se

extraen los "suris" (Rhynchoporus palmarum), larva

blanquecina de un cole6ptero que se consume.

Beneficio econdémico

De las semillas se producen artesanias como pipas,
botones, dados, trompos, llaveros y otras figuras
decorativas.

El fruto se consume de manera directa en distintas
formas: para helados, mermeladas, refrescos, usos
industriales y gastronémicos. Las semillas inmaduras
son comestibles

Cosmeético en paises como Brasil donde la palmera es
conocida como

"Buritf', el Aguaje es utilizado por su contenido de
aceites, por la conocida empresa "Natura”, en el Peru
se comercializan estos productos, pero aun no se ha

explorado este mercado por industrias nacionales.

Beneficio ambiental

Los aguajales ofrecen posibilidades de recreacion por
la belleza de sus paisajes

Conserva los habitats donde viven y se
alimentan numerosas

especies de
animales
silvestres.

Los aguajales ayudan a captar la contaminacién del
ambiente (se calcula que atrapan mas de 600 toneladas
de dioxido de carbono por hectarea) y generan aire

limpio para uso de la humanidad.
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2.2.

Acido oxalico

El 4cido oxalico (o acido etano dioico), de estructura HOOC-COOH, es el

mas simple de los acidos dicarboxilicos alifaticos. La forma comercial méas

comun es la di hidratada, de formula molecular: C2H204-2H20.

Se trata de un acido organico saturado, de cadena normal, y muy fuerte

(10000 veces mas fuerte que el acido acético). Gracias al enlace entre los

dos grupos carboxilos, el &cido oxalico es uno de los acidos organicos mas

fuertes. Los aniones del acido oxalico, asi como sus sales y ésteres, se

conocen como oxalatos.

2.2.1.

2.2.2.

Origen y produccién

El nombre habitual de "acido oxalico" proviene de la palabra de
origen griego axys (agrio), debido a su sabor amargo. EI compuesto
quimico puro fue descubierto en 1776 por el quimico sueco Carl
Wilhelm Scheele en el proceso de oxidacion del azucar por el &cido
nitrico. De ahi que al acido oxalico se le llamara también "acido de

azlcar".

El acido oxalico se produce en estado natural en forma de oxalato de
potasio o de calcio en las raices y rizomas de muchas plantas, como
la acedera, el ruibarbo, la remolacha, y las plantas de la familia
Oxalis. De forma industrial, el &cido oxalico se obtiene mediante dos
oxidaciones sucesivas, utilizando acido nitrico y el oxigeno del aire

en presencia de un catalizador.

Propiedades
2.2.2.1. Propiedades fisicas
» Sabor amargo.
» Solido cristalino e incoloro.
* Sublima a 150°C.
* Densidad = 1,653 g/cm3.

» Parcialmente soluble en agua, etanol y otros
disolventes.

2.2.2.2. Propiedades quimicas

* En solucion acuosa libera dos cationes (2H*) por
molécula.

19



» Grado de ionizacion: 60%
* Muy acido y venenoso.

* Reacciona violentamente con agentes oxidantes
fuertes.

e Se deshidrata de forma intramolecular en
medio acido:

Acido oxalico + CO - CO2 + H20

* Reacciona con bases formando oxalatos

En solucion acuosa es sensible a la luz y al aire,

formando diéxido de carbono.

2.2.3. Usos y aplicaciones

El acido oxalico se utiliza en las siguientes areas:

Construccion y aseo del hogar: Destinado fundamentalmente
para pulir pisos de marmol y limpiar las piezas sanitarias como
lavamanos e inodoros, eliminando manchas de 6xido.
Curtiembre: Durante el proceso de blanqueo y proteccion de
cueros curtidos, el acido oxalico evita la putrefaccién que pueden
originar los taninos y el cromo.

Limpieza: Se utliza para blanquear textiles, cuero, papel y
madera, aparte, su presentacion en cristales elimina las manchas
de moho de la ropa. Conocido como sal amarga en los medios
nauticos, es ideal para limpiar barcos.

Textil: Aplicado como componente fijador en los bafios de
tefiidos, ademas de ser un catalizador de las resinas que se usan

en telas de planchado permanentes.

2.2.4. Efectos toxicos

Los efectos agudos que puede llegar a producir (GTM, 2017), son:

2.2.4.1. Inhalacion

La inhalacion de acido oxalico produce irritacion de las vias
respiratorias, ulceracion de las mucosas, dolor de cabeza,
nerviosismo, tos, voOmitos, adelgazamiento, dolor de

espalda (debido a una lesién renal), y debilidad.
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2.24.2.

2.24.3.

2.24.4.

Contacto con la piel

Causa irritacion leve de la piel, nocivo si se absorbe. Por
exposicion prolongada, los productos quimicos que
contienen acido oxalico en solucién pueden provocar
guemaduras. Las lesiones cutéaneas se caracterizan por el
agrietamiento de la piel y el desarrollo de las Ulceras de
lenta curacion. La piel puede tomar un color azulado y las

ufias se vuelven quebradizas y de color amarillo.
Contacto con los ojos

Puede causar irritacién ocular grave, pudiendo resultar en

lesiones en la cérnea.
Ingestion

Este &cido puede irritar el eséfago y el estbmago cuando
se ingiere, y causar dafio renal, oliguria, albuminuria,
hematuria. La ingesta de calcio o magnesio inhibe el paso
de acido oxdlico a la sangre desde el tracto

gastrointestinal.

Cuando los niveles de acido oxalico son demasiado altos,
estos se combinan con el calcio que produce el organismo,
para formar oxalato de calcio, insoluble a pH fisioldgico,
por lo cual podria precipitar en los tubulos del cerebro y del
rindbn formando calculos renales. La hipocalcemia
secundaria a la formacion de oxalato de calcio puede
alterar la funcién del corazon y los nervios. Ulceraciones
en la boca, vomitos de sangre, y la rapida aparicion de
shock, convulsiones, y colapso cardiovascular puede
producirse después de la ingestion de acido oxalico o de

sus sales solubles.

Las personas pueden comer alimentos que contienen
acido oxalico u oxalatos, pero en pequefia cantidad,

aunque estos se reducen entre un 30 a
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2.3.

87% con la coccidn como sefala un estudio realizado en
Nueva Zelanda, pues

la mayor parte de ellos se solubiliza en agua, cuando
se hierve las hortalizas previo a su consumo.

Entre algunos alimentos ricos en oxalato, podemos
encontrar: espinaca, remolacha, cacao en polvo,
chocolate, pimiento, germen de trigo, frutos secos, perejil,
nueces, avellanas, frijoles, uvas, frambuesa y café en

polvo.

Carbono

El carbono es un elemento de niumero atémico 6 y peso atémico 12

uma. Tiene las siguientes caracteristicas:

2.4.

 EI &4omo de carbono opta por compartir sus cuatro electrones
externos con otros &tomos mediante enlaces covalentes.

 [Esa cuadruple posibilidad de enlace que presenta el atomo de
carbono se denomina tetravalencia.

» El carbono es un elemento muy abundante en la corteza terrestre, el
carbono puro existe bajo formas alotropicas como sélidos cristalinos
naturales y artificiales, y en forma impura como sdlidos amorfos

naturales y artificiales.

2.3.1. Tipos de carbono
e Carbones cristalinos:

Naturales: diamante, grafito

Artificiales: fullerenos

» Carbones amorfos:
Naturales: antracita (90 a 96 % de C), hulla, lignito, turba

Artificiales: carbon vegetal, negro de humo, coque

Carbon activado

El carbdn activado es un material amorfo a base de atomos de carbono,
gue contiene ademas una pequefia cantidad de heteroatomos como

oxigeno e hidrégeno.
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Desde el punto de vista estructural el carb6n activado se puede definir
como un material carbonoso a partir de un precursor a base de carbén con
gases, y en ocasiones con la adicion de productos quimicos, durante y
después de la carbonizacion para aumentar la porosidad.

Este material tiene un elevado grado de porosidad y una gran
superficie interna, demostrando ser un adsorbente eficiente para la
eliminacion de una amplia variedad de contaminantes organicos e
inorganicos presentes en el medio ambiente acuatico. Debido a sus areas
superficiales porosas que van desde 500 hasta 1.500 m?/g, asi como la
presencia de un amplio espectro de superficie funcional que la hace
accesible a diferentes reactivos (KARNIB et al.,

2014).

2.4.1. Propiedades

La capacidad de adsorcion de los carbones activados se debe
basicamente a sus propiedades fisicas y quimicas, es decir, a la
porosidad de su estructura y a los grupos funcionales presentes en

su superficie.
2.4.1.1. Propiedades fisicas

Las propiedades fisicas de los carbones activados estan
relacionadas con su gran area superficial especifica y su
estructura altamente porosa. Esta estructura esta formada
por poros de diferentes tamafios, los que son clasificados
de acuerdo con las recomendaciones de la IUPAC en tres

grupos principales:
- Microporos (menores a 2 nm)

Tienen un tamafio adecuado para retener moléculas
pequefias que aproximadamente corresponden a
compuestos mas volatiles que el agua, tales como:
olores, sabores, y muchos solventes, ademas le
confieren la elevada superficie y capacidad de

retencion.
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- Mesoporos (entre 2 y 50 nm)

Son los apropiados para moléculas intermedias entre
las anteriores.
» Macroporos (mayores a 50 nm, tipicamente de 200 a

2000 nm) Atrapan moléculas grandes, tales como las
gue son cloradas o las sustancias humicas (acidos
hamicos y fdlvicos) que se generan al

descomponerse la materia organica.

Ademas, estos dos Ultimos son necesarios para retener
moléculas de gran tamafio, como pueden ser colorantes
o coloides, y para favorecer el acceso y la rapida
difusién de las moléculas a la superficie interna del
solido (BANSAL et al., 1998).

Superficie externa

Macroporos .

d > 50nm 4
Mesoporos

2< d<50 nm

Microporos

d < 2nm

Figura 2. Distribucion de poros al interior del carbon
activado

Fuente: CARBOTECNIA, 2004

Por lo tanto, la capacidad de un carb6n activado para
retener una determinada sustancia no solo depende
de su éarea superficial, sino también de la proporcion de
poros internos que tenga dicho carbon, y del tamafio de
estos (un tamafo adecuado para un poro debe oscilar

entre 1 y 5 veces el diametro de la molécula a retener).
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24.1.2.

Se puede pensar que, a mayor superficie especifica,
mejores seran las caracteristicas como adsorbente del
carbon activado, puesto que también deberiamos tener
mayor numero de espacios para adsorber el adsorbato.
Sin embargo, esto no siempre es cierto, ya que se debe

tener en cuenta el posible "efecto de tamiz molecular".

Por otro lado, también hay que tener en cuenta, la
geometria del poro, como la del adsorbato. Asi, por
ejemplo, determinadas moléculas pueden penetrar en
poros con geometrias del tipo "rendija" y no hacerlo en

poros de dimensiones similares y geometrias cilindricas.

En numerosas ocasiones también se ha observado que
determinados compuestos se adsorben muy bien en un
cierto carbon activado, mientras que la adsorcion es mucho
menor en otros carbones activados, a pesar de poseer
éstos una distribucion de tamafios de poros y superficie
especifica muy similar. Esto se debe al importante hecho
de que; una elevada superficie especifica, con una buena
distribucion de tamafios de poros que la hagan
facilmente accesible al adsorbato, es una condicion
necesaria, pero no suficiente, de modo que es necesario
tener en cuenta otros factores (FERRADAS y TRUJILLO,
2013).

Propiedades quimicas

Como propiedades de los carbones activados también son
consideradas el caracter hidr6fobo de su superficie, no
obstante, se puede disminuir este caracter hidréfobo
adicionando grupos superficiales polares, por reaccion con

algun agente oxidante.

También se considera su naturaleza anfotera, ya que en la
superficie del carbon coexisten grupos superficiales de
caracter acido y grupos superficiales de caracter basico, el

gue un carbén sea globalmente acido o basico dependera
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2.5.

tanto de la concentracion de estos grupos como de la
fuerza como acido o base de estos (MENENDEZ, 2008).
La presencia de estos grupos funcionales en el carbon se
puede deber a los heterodtomos (oxigeno, nitrégeno e
hidrégeno) presentes en el material precursor y al medio
al que esta expuesto el precursor durante la activacion
(FERRADAS y TRUJILLO, 2013).

Catbexilo

0 OH  Hidrexilo
& 7/
]| C OH frer (

Carbonlilo

0
Lactona I Quinena
0= C 0 ) Cromeno

NH;

Figura 3. Principales grupos funcionales en la superficie del carbon
activado

Fuente: Bandosz, 2006

Tipos de carbon activado

El carbon activado es clasificado de acuerdo con su estado fisico
(polvo o granular) presentando las siguientes caracteristicas (SOTO,
2007):
- Carbon activado en polvo

Presentan tamafos menores a 100 nm, entre 15umy 25um.
e Carb6n activado granular

Presentan un tamafio medio de particula entre Immy 5 mm.
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2.5.1. Carbén activado en polvo

El carbon activado en polvo posee dos propiedades importantes,

la filtrabilidad y la densidad. Las principales propiedades fisicas del

carbon activado granular son la dureza y el tamafio de particula;

en este Ultimo es el mas barato en la regeneracion. La velocidad

de adsorcién del carbon activado en polvo es

100 veces mayor que la del granular. Sin embargo, el carbon

activado en polvo es mas dificil de manejar (JIMENEZ, 2001).

2.5.1.1.

Ventajas

Los carbones activados en polvo son de dos a tres

veces mas baratos que los granulares.

Pueden dosificarse en exceso.

Su cinética de adsorcion es rapida, puesto que

su superficie es facilmente accesible.

Una de las ventajas del carbon activado en polvo, es

su facilidad para retirar sustancias altamente
toxicas que se encuentran a muy bajas
concentraciones.

Para aplicaciones en fase liquida, el carbdén
activado en polvo es muy utilizado y sus usos mas
frecuentes son: en decoloracion y purificacién de
azlcares, procesos gquimicos, mineria (extraccion
de oro), purificacion de diferentes materiales,
farmacia, medicina, mascaras antigas, entre otros
(GIRALDO, 2007).

2.5.1.2. Desventajas

El carbon activado en polvo no puede regenerarse
cuando se recupera en mezcla con fangos de
hidroxidos, por lo que debe preverse la pérdida de este

material después de su utilizacion.
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2.5.2.

 Cuando se utliza carb6on activado en polvo, sélo
(en ausencia de coagulantes minerales) puede
recurrirse a la técnica de regeneracién en lecho fluido,
sin embargo, origina pérdidas muy elevadas
(UNIVERSIDAD DE HUELVA, 2008).

Carbdn activado granular

categorias:
Los carbones activados granulares, pueden dividirse en
dos

» Carbon activado troceado (o sin forma):

Se obtienen por molienda, tamizado y clasificacion de
briquetas de carbon o de trozos mas grandes.

¢ Carbon activado conformado (o con una forma especifica,

cilindros, discos, etc.):

Se obtienen por peletizacién o por extrusion de carbdn en polvo

mezclado con distintos tipos de aglomerantes (SOTO, 2007).

El uso mas comun del carbén activado granular para la depuracién
de agua residual ha sido en un tratamiento terciario, después de
un tratamiento biolégico (JIMENEZ, 2001).

Métodos de obtencion de carbdn activado

Los procesos de activacion son de dos formas:

La activacion fisica (Ilamada también activacién térmica) y la activaciéon

guimica.
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Figura 4. Tipos de activacion.
Fuente: REINOSO, 2005.
2.6.1. Activacion por el método fisico

La activacién fisica normalmente se lleva a cabo en dos etapas: la
carbonizacion del precursor y la gasificacion controlada del producto
carbonizado. En el proceso de carbonizacion se eliminan elementos
como hidrogeno y oxigeno del precursor para dar lugar a un
esqueleto carbonoso con una estructura porosa rudimentaria
(carbonizacién en medio poco oxidante a 500°C). Se obtiene
entonces un material adsorbente cuya superficie especifica es del
orden de 10 m?/g. La segunda, es un proceso térmico que consiste
en una oxidacién controlada a 1000 °C en atmosfera, mediante la
inyeccion de gas carbonico o vapor de agua. El tratamiento es
relativamente largo de (10-48 horas), en él se destruyen la totalidad
de materiales volatiles residuales y se aumenta el volumen de los
poros y de la superficie del carbén activado del orden de 600 m?/g y
en ocasiones hasta 1500 m?/g (GOMELLA et al.,1977).
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La carbonizacién y la activacion se realizan en distintos tipos de
hornos, principalmente rotatorios construidos a base de acero y
materiales refractarios, para soportar temperaturas cercanas a 1000
°C (REINOSO, 2005).

2.6.2. Activacién por el método quimico

El método de activacion quimico se caracteriza por que la
carbonizacion y la activacion tienen lugar en una sola etapa, llevada
a cabo por la descomposicion térmica de la materia prima
impregnada con agentes quimicos, tales como &cido fosforico,
cloruro de zinc, hidroxido de potasio o tiocianato potasico, siendo
ésta realizada casi exclusivamente para carbones producidos de
materia prima vegetal de origen reciente y obteniéndose
rendimientos de hasta un 50% (bms), basandose la economia
del proceso principalmente de la recuperacion del agente activante
utilizado (OVIN, 2003).

La porosidad de los carbones que se obtienen por activacion quimica
es generalmente por acciones de deshidratacién quimica que tienen
lugar a temperaturas mucho mas bajas con respecto al método fisico.
En este proceso el material a base de carbén se impregna con un
agente quimico principalmente acido fosforico (o cloruro de zinc) y el
material impregnado se calienta en un horno con temperatura entre
500 y 700 °C. Siendo la misién de los agentes activantes disminuir

la formacion del material volatil y alquitranes (ROBAU, 2006).

Entre los dos métodos de obtencion del carbon activado, fisico y
guimico, el método quimico presenta mas ventajas debido
principalmente a que la materia prima no requiere de una previa
carbonizacion, y no es necesario un equipamiento especial para
proveer el agente de activacion. El control del proceso se reduce
basicamente a vigilar la temperatura y el tiempo de la
carbonizacion- activacién y la reduccion de la formacion de alquitran,

breay otros residuos indeseables es maxima (CASTILLO, 1993).
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Los agentes activantes reducen al maximo la formacion de brea y
tanto el cloruro de zinc como el 4cido fosforico actian como un fuerte
deshidratante y permiten la combinacion del hidrogeno con el
oxigeno de la célula para formar agua. Los vestigios de agua son
eliminados, con lo cual solo pueden formarse cantidades muy
pequefias de alquitrdn dejando finalmente que la mayor parte del
alquitrén se transforme en compuestos de carbono; en esa forma los
poros del carbén quedan libres (GUERRERO, 1987).

Los agentes activantes influyen en el proceso de pirdlisis,
restringiendo a un minimo la formacion de alquitran y la cantidad de
fase acuosa en el destilado (OVIN, 2003).

2.7. Aplicaciones del carbdn activado

El carbon activado actualmente tiene diversidad de usos y aplicaciones,
es usado en actividades industriales, sanitarias y domeésticas. En
general, el uso del carbon activado puede dividirse en dos grupos: usos en
medio liquido y en medio gaseoso (REINOSO, 2005).

2.7.1. Uso en medio liquido

- Productos Alimenticios

En refinacion del azdcar, para eliminar el color, olor, coloides
y sustancias extrafias, con la finalidad de obtener productos
purificados de buen aroma (MANTELL, 1951).

- Tratamiento del agua

Elimina aceites, grasas, color, olor de aguas potables y de
alcantarillado, asi como, impurezas y sedimentos de plantas
industriales; se le emplea en la reutilizacibn de aguas
industriales dado que elimina, entre otros, el benceno, fenol y
alcanfor (MANTELL, 1951).
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2.8.

Una aplicacion importante en el tratamiento del agua potable
es la decloracion, eliminando excesos de cloro; se usa
también como desinfectante y purificador del agua de
acuarios (SMISSEK, 1970).

- Hidrometalurgia

En la remocion de impurezas en los bafios
galvanoplasticos, y en metalurgia, en el proceso de
cianuracion del oro y la plata (CARBOTECNIA, 2004).

2.7.2. Uso en medio gaseoso
- Filtros industriales

En filtros contra vapores organicos solventes, gases acidos,
mondéxido de carbono, didéxido de azufre, gases toxicos,
cianuro de hidrogeno, amoniaco y sulfuro de hidrogeno
(SMISSEK ,1970).

Recuperacion de biogas de rellenos sanitarios, eliminando
hidrocarburos pesados y compuestos causantes de olores
(CARBOTECNIA, 2004).

Mercado del carbén activado en el Peru

En el Perd, alrededor del 99 % del carbén activado que se consume es
importado, lo que representa un monto de importacion de 6674 257
millones de USD FOB/afo, y un volumen anual de 4443.159 toneladas,
solo para el afio

2014.

A nivel nacional la empresa Rayon y Celanese peruana, incursion6 en los
afos 80 en ese rubro, cesando sus actividades a los pocos afios debido
a los problemas econdémicos y politicos del momento, posteriormente en
1995 la empresa Agrofor inicio la actividad de produccion de carbon
activado donde los costos de los productos fueron, para la industria
(carbdén activado en polvo y granular): 6 soles/kg, y para laboratorios e
investigacion (carbon activado en polvo): 15 soles/kg; esta produccion de
carbon activado se dio a partir de carozo de durazno, posteriormente al
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2.9.

tener problemas de abastecimiento de esta materia prima, utilizo otros

productos agricolas alternativos, cerrando posteriormente.

Actualmente en la provincia de Picota, departamento de San Martin se
tiene a la empresa Agroindustria Las Tres Rosas E.I.R.L., dedicada a la
obtencidn de derivados del coco, que esta produciendo carbon activado
como subproducto, cuya planta tiene una capacidad de 150 toneladas
anuales (JOCABED et al., 2015).

Adsorcidon

La adsorcion es un fendmeno superficial por el cual atomos, iones o
moléculas de una sustancia son retenidas en la superficie (region
interfacial) de un sélido por las fuerzas superficiales que pueden ser fuerzas
de Van Der Waals o enlaces quimicos; dependiendo de ello, la adsorcion

es clasificada como fisica o quimica (ANSARI, 2009).

Hay que agregar que la interfase incluye tanto la superficie externa como
la superficie interna de los capilares, las grietas y los intersticios del sélido
(DEGADILLO, 2011).

La adsorcion del carbén activado se debe a un desequilibrio de fuerzas
gue se genera en toda superficie formada por atomos de carbono. El
desequilibrio se debe a que el carbono tiende a formar sus cuatro enlaces
perfectamente distribuidos, en el espacio, lo que no ocurre en su superficie
sélida, formandose enlaces del tipo Van Der Walls, con las moléculas de
fluido adyacente. Los enlaces formados entre el carbon y el adsorbato se
llaman fuerzas de London, que son las mas comunes entre las seis fuerzas
de Van Der Walls (MANABAN, 2007).

El término adsorcién parece haber sido introducido por Kaiser en

1881, para connotar la condensacion de gases sobre superficies libres, a
diferencia de la absorcion gaseosa en donde las moléculas del gas
penetran dentro del solido. El proceso inverso a la adsorcion se conoce

como desorcion.
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Todas las partes involucradas en el proceso reciben los siguientes
nombres: las moléculas de la sustancia retenida son denominadas
adsorbato; el sélido que las retiene, adsorbente y la sustancia a adsorber,
adsortivo. Por ultimo, la fuerza motriz de la adsorcion es la diferencia de
concentracion entre el soluto en el adsorbente y el soluto en la disolucion
y su elemento limitante suele ser la difusion intraparticular
(BADRUZZAMAN, 2004; AHMAD, 2010).

Se puede resumir la adsorcion en tres pasos (DEGADILLO, 2011):

1) El transporte de las moléculas del adsortivo a través de lainterfase
liquido-solido de la solucién a la superficie del adsorbente.

2) Transporte del adsorbato hacia el interior de los poros del adsorbente.

También conocido como difusién intraparticular.

3) Adsorcién y distribucion del adsorbato en los centros activos del

adsolvente

2.9.1. Tipos de adsorcion
- Adsorcion fisica

Producto de las fuerzas que la producen donde la molécula
adsorbida no esté fija en un lugar especifico de la superficie, sino
mas bien esté libre de trasladarse dentro de la interfase. Ocurre
fundamentalmente a temperaturas bajas. La adsorcion de la
mayoria de las sustancias organicas en el agua con carbdn

activado se considera de naturaleza fisica.

La adsorcidn (estrictamente, adsorcion fisica) ha sido definida por
la IUPAC como el enriquecimiento o el vaciamiento de uno o mas
componentes en una interfase. La molécula fisisorbida mantiene

su identidad, pero son interacciones débiles.
- Adsorcioén quimica

Es cuando el adsorbato sufre una interaccion quimica con el
adsorbente, las energias de adsorcidén son elevadas, del orden

de las de un enlace quimico, debido a que el adsorbato
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forma unos enlaces fuertes localizados en los centros activos

del adsorbente. Ocurre a temperaturas altas.

La mayor parte de los fendmenos de adsorcion son combinaciones

de las formas de adsorcion y de hecho, no es facil distinguir entre

adsorcion fisica y quimica.

2.9.2. Caracteristicas

La adsorcion es altamente selectiva. La cantidad adsorbida
depende en gran medida de la naturaleza y del tratamiento previo
al que se fue sometido al adsorbente, asi como de la naturaleza
de la sustancia adsorbida. Al aumentar la superficie de
adsorbente y la concentracion de adsorbato, aumenta la cantidad
adsorbida.

» Es un proceso espontaneo.

« El cambio en la entalpia se conoce como la entalpia de

adsorcion.

Dado que los procesos de adsorcion son generalmente
exotérmicos, al aumentar la temperatura disminuye la cantidad
adsorbida. Son muchos los tipos de adsorcion existentes (solido-
gas, solido liquido, liquido-gas).

Existen grupos de compuestos organicos presentes de forma
habitual en el agua residual que son susceptibles de ser
adsorbidos en carbén activo, incluyendo pesticidas, herbicidas,
disolventes aromaticos, compuestos polinucleares aromaticos,
compuestos clorados aromaticos, fenoles, disolventes clorados,
compuestos de alto peso molecular (APM) (HMW - high

molecular weight), acidos alifaticos y acidos aromaticos.

2.9.3. Parametros que influyen sobre las propiedades de adsorcion

Los parametros de capacidad determinan las caracteristicas de
carga del carbén (Concentracion de adsorbato en el carbén, en
el punto de saturacion).

« Area Superficial:
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2.10.

La capacidad de adsorcion es proporcional al area superficial
(es funcion del grado de activacion del carbon)
* Tamafio de poro:
La correcta distribucion del tamafio de poros es necesaria
para facilitar el proceso de adsorcién (suministrando los sitios
de adsorcion, los poros finos, y los canales de transporte
adecuados para el manejo del adsorbato).
« Tamafio de particulas:
Las particulas pequefias proveen una mas rapida velocidad
de adsorcion (distancia mas corta hasta los sitios de
adsorcién). El tamafio de particulas no influye sobre el area
superficial total.
» El area superficial total es definida por el grado de activacion y
por la estructura de los poros del carbén.
» Concentracion del adsorbato y tipo de sustancia de

adsorbato:

La capacidad de adsorcion es proporcional a la concentracion
del adsorbato (altas concentraciones proveen grandes fuerzas de

empuje durante el proceso de adsorcion).

Isotermas de adsorcién

La adsorcion se puede dar por dos formas: Adsorcién fisica y adsorcion
guimica. La primera se da por interacciones débiles tales como las fuerzas
de van der Walls, por esta forma se puede lograr una adsorcién

multicapa.

Por otra parte, la quimica se da por la formacién de enlaces quimicos que
involucran una reaccion por lo que la adsorcién por multicapa no es
posible.
Los modelos de isotermas de adsorcion mas utilizados para un unico
componente son el de Langmuir (1915) y el de Freundlich (1939).
Ambos modelos describen una amplia gama de equilibrios de adsorcion y
permiten una interpretacion fisica sencilla de como se producen las
interrelaciones entre una sustancia adsorbida y una fase que adsorbe
(RIOS, 2008).
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La adsorcion para un sistema solido-liquido, por lo general, es un proceso
mas complejo que la adsorcion de un sistema sélido-gas. Para estos
sistemas de adsorcion, la clasificacion mas usada es la de Giles y Smith
por presentar la relaciéon entre los mecanismos de adsorcion en las
superficies sélidas y asociarlos con los tipos de isotermas obtenidos. Esta
clasificacion es conformada por cuatros clases principales de acuerdo con
la pendiente inicial, con sus respectivos subgrupos para cada clase: 1, 2,
3, 4y 5, basados en las formas de la parte superior de las curvas donde
se describen el significado de las mesetas y los cambios de pendiente
(OBREGON, 2012).

La isoterma tipo C (particion constante) tiene la forma de una linea. Esto
significa que la relacion entre la capacidad de adsorcién (Q) y la
concentracion del adsorbato remanente en la solucion en el equilibrio (C)
permanece constante a cualquier concentracion son curvas lineales dadas
por solutos que penetran en el sélido con mayor facilidad que el solvente
(sistema no competitivo).

Laisoterma Tipo L se asemeja mucho a la isoterma de Langmuir, presenta
una curva concava generalméente indican que las moléculas que se
adsorben a la superficie de adsorbato son iones adsorbidos que estan
orientados verticalmente con fuerte atraccion intermolecular.

Se subdivide en dos grupos: (I) cuando la curva alcanza una meseta
estrictamente asintética (sélido con limitada capacidad de adsorcion) y (Il)
la curva no alcanza ninguna meseta (es decir, el sélido no presenta
claramente el limite de su capacidad de adsorcion).

La isoterma Tipo H (alta afinidad) es un caso particular de la isoterma tipo L
donde la pendiente inicial es muy alta, es decir, la curva esta muy pegada
al eje de ordenadas se presenta en solutos adsorbidos como micelas
idnicas y por iones intercambiables de alta afinidad.

La isoterma Tipo S (Langmuir) presenta una curva sigmoidea y un punto
de inflexion. Las curvas son ligeramente convexas en la parte inicial de la
adsorcion, debido posiblemente a la resistencia al transporte de masa o
difusién en la interfase. Este tipo de isotermas siempre es el resultado de
al menos dos mecanismos opuestos. Los compuestos organicos no polares

son un caso tipico.
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Figura 5. Sistema de clasificacion de isotermas de adsorcion solido -
liquido
Fuente: GILES Y SMITH, 1974
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2.10.1. Modelo de Langmuir

El valor de RL indica la naturaleza de la adsorcién (DADA et al.,

2011). Desfavorable: RL >1; Lineal: RL = 1;
Favorable: O<RL.

2.10.2. Modelo de Freundlich

El modelo de Freundlich describe una adsorcién (por intercambio
ibnico) superficial no ideal, reversible para superficies
heterogéneas.

Se puede aplicar este modelo para una adsorcion en multicapa sin
una distribucion uniforme de entalpia (sin distribucién uniforme de
energia) o afinidad de adsorcion sobre una superficie heterogénea
y que las interacciones entre el contaminante y el adsorbente no son
siempre iguales (FOO y HAMEED, 2010).

Kf es la constante de Freundlich (mol. g-1), que es un indicador de
la capacidad de adsorciébn o describe la afinidad con el agente
adsorbente y n es la intensidad de adsorcion o indica cuan favorable
es el proceso de adsorcién o también se interpreta como parametro
de heterogeneidad (constante referida a la energia de adsorcion
entre contaminante-adsorbente) (RIVAS, 2006).

Sin>1, representa una condicion de adsorcion favorable o de mayor
heterogeneidad (DE OLIVEIRA et al., 2013).

2.11. Antecedentes
NAVARRO y VARGAS (2009) Estudiaron el efecto de las propiedades
fisicas de un carbon activado, tales como distribucion de tamafio de poros,
superficie especifica, diametro promedio de poros, en la adsorcién de oro
desde disoluciones cianurada. Donde, se trabajé con dos carbones

activados a partir de cascara de coco.
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Asi mismo, en los resultados se obtuvo que el carbén B, con 786 m2/g de
superficie especifica, alcanzdé una mayor carga por unidad de superficie
(0,02 mg Au/m2) en relacion con el carbdén A, de 985 m2/g, el cual alcanzo
una carga de 0,01 mg Au/m2, después de 6 h de contacto carbon-

disolucion.

La velocidad de adsorcion de oro en ambos carbones fue controlada por
transferencia de masa en la pelicula liquida que rodea a las particulas de
carbon, a tiempos cortos o cargas pequefias de oro en las particulas, lejos
del equilibrio. Al aplicar un modelo cinético de primer orden, se obtuvo que
la razén de las constantes cinéticas para los carbones A y B, es decir,

(kB/kA), fluctia en un valor de 3 para los distintos cationes en estudio.

SANGAY (2010) En este estudio se evalu6 el carbon activado obtenido a
partir del endocarpio de Bertholletia excelsa, procedente de plantacion y
de bosque natural empleando un método quimico (HsP0s4). Donde se
estudi6 la influencia de los factores de proceso, como son: la
concentracion del agente activante, la granulometria y la procedencia de
las muestras.

El carbon activo con mayor poder de adsorcion y por consiguiente con una
mayor area superficial fue el procedente de Bosque nativo (Madre de
Dios), a 60% de concentracion de agente activante empleando la menor
abertura de tamiz, que incluye granos de didmetros menores a 0,15 mm.
Segun los resultados obtenidos en este trabajo se puede indicar que a partir
del endocarpio del fruto de la castafia (Bertholletia excelsa) es posible

obtener un carbén activado de buena calidad.

ZAMORA (2010) Realizé tres grados de impregnacioén distintos: 0,75,1y 1,5
g H3PO4/g precursor, y la activacion térmica se realizé a tres diferentes
temperaturas: 400, 500 y 600°C. Donde los mejores carbones obtenidos
fueron: AG0.75_600 entre los carbones de la serie AG (aguaje), y AC1_600
para la serie AC (aceituna). Estos carbones se caracterizaron por tener un
alta meso porosidad (140 y 125 m2/g) y acidez superficial (2,43 y 2,37 mmol

H+. g-1) lo que favorecio la adsorcion de cadmio.

Finalmente, todas las isotermas de adsorcion presentaron un ajuste
predominante con el modelo Redlich - Peterson por medio del cual se
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pudo determinar que la adsorcion del ion cadmio tenia una mayor
predominancia a una isoterma tipo Langmuir, esto indicaria que el proceso
de adsorcion se lleva a cabo en centros activos homogéneos vy
equivalentes en energia en toda la superficie del carbon.

OBREGON (2012) Estudi6 la obtencion del carbon activado a partir las
semillas de Aguaje y Shapaja utilizando el método quimico con é&cido
fosforico, asi como los efectos de tres variables: especie (Attalea phalerata
y Mauritia flexuosa); granulometria (+16, -16/+100,- 100) y tiempo de
activacion (90 y 120 min.). Donde el mejor carbédn activado de acuerdo con
la evaluacion fue de la especie Aguaje, el cual se elaboré tomando las
siguientes variables: granulometria (+16), tiempo de activacion (120 min.).

De las variables empleadas se demostré estadisticamente que las
variables que mas influyeron en los resultados obtenidos fueron, el tiempo
de activacion y la especie. De acuerdo con los resultados obtenidos en este
trabajo se puede indicar que a partir de las semillas de Aguaje y Shapaja
se puede obtener carbon activado de buena calidad, siendo el Aguaje el

gue presenta capacidad de adsorcion excepcional.

OSPINA (2013) Realizé la activacién fisica usando como agentes
activantes vapor de agua, CO: y una mezcla de estos gases,
adicionalmente se realiz6 activacion quimica usando K-COz como agente
activante. Algunos de los carbones obtenidos fueron caracterizados por
SEM y EDS, donde se encontré que los materiales obtenidos por ambos
tipos de activacion son principalmente amorfos y que las caracteristicas
morfolégicas de los carbones obtenidos mediante activacion fisica son

muy diferentes de los obtenidos por activacion quimica.

Finalmente, a través de impregnacion con sales de Ni y Mo se evidencio
gue, por caracteristicas como la alta dispersion obtenida, estos materiales
carbonosos presentan un potencial para ser usados como soporte

catalitico
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SEPULVEDA (2014) Realizé estudios, donde las mejores condiciones
para la produccion de carbén activado para la adsorcion de VM son

650 °C y 180 min para la temperatura y tiempo de activacion, y una relacion
de impregnacion de 1:1 g (ZnCl2: precursor). En estas condiciones, las
respuestas pronosticadas para el mejor nimero de yodo y el mejor

porcentaje de rendimiento fueron 1123 mg/g y 18.76 %, respectivamente.

El CACFS producido en las mejores condiciones mostré una superficie
porosa, con un area superficial de 1194 m2/g, que es superior a la
reportada por otros carbones activados para la remocion de VM. La
caracterizacion fisicoquimica y niumero de yodo de CACFS a partir de
cascara de frijol de soya son indicativos de su uso potencial como un buen

adsorbente para eliminar el VM de soluciones acuosas.

41



[l MATERIALES Y METODOS

3.1. Lugar de ejecucion
El presente trabajo se realizd en el laboratorio de Tesis, de la

Facultad de Ciencias de la Universidad Nacional Agraria La Molina
(UNALM).

3.1.1. Ubicacion politica

-  Departamento: Lima
- Provincia: Lima
- Distrito: La Molina

3.1.2. Ubicacion geografica
Se encuentra ubicada a una latitud 12°04'55" Sur, longitud 76°56'53"

Oeste, con coordenadas UTM 8663624, 287969 y a una altitud de
247 m.s.n.m.

@ i
agialin &gl 9“‘5
e "‘?; 3 Wb

"

Figura 6. Lugar de ejecucion de la practica

Fuente: Google Earth
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3.2. Materiales, equipos y reactivos

3.2.1. Muestra bioldgica

Semilla de aguaje

3.2.2. Materiales

Agua destilada

Cépsula de porcelana
Crisol de 70 ml

Pizeta de 500 ml

Probeta de 100 ml

Vaso precipitado de 250 mi
Matraz de 125 ml

Fiola de 100 ml

Placa petri

Bureta de 25 ml

Embudo de vidrio

Pipeta de 10 ml

Papel filtro Whatman 125 mm
Plumoén indeleble

Bolsas herméticas

Papel toalla

Pinza

Guantes desechables
Cuaderno de apuntes
Camara digital

3.2.3. Equipos

Estufa
Mufla

Agitador magnético

Balanza analitica de sensibilidad de 0.01 mg

pH metro
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* Equipo Kjeldahl

* Moledora

 Tamices ASTM (20 -140)
« Campana de extraccion

« Cronémetro

3.2.4. Reactivos
« Acido fosforico (HsPO4)
 Acido oxalico (H2C204) 0.2N
* Permanganato de potasio (KMnQOg4) 0.1 N
» Hidroxido de sodio (NaOH)
« Acido sulftrico (H2S204) 2N

3.2.5. Software
* Microsoft Word
* Microsoft Excel
» Google Earth
» Laptop Toshiba Core 17

3.3. Metodologia

3.3.1. Caracterizacion de la semilla de aguaje
Se selecciond6 como material precursor a la semilla de aguaje
(Mauritia flexuosa L. f.), la cual fue recolectada de diferentes puestos
de ventas de refresco de la ciudad de Tingo Maria, provincia de
Leoncio Prado, departamento de Huanuco.
Las mismas que fueron analizadas en el laboratorio de Tesis de la
Facultad de Ciencias de la Universidad Nacional Agraria La Molina,
donde se determind el contenido de humedad, cenizas, pH,
conductividad eléctrica y nitrogeno organico, segun (A.O.A.C., 1997).
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3.3.1.1.

3.3.1.2.

3.3.1.3.

Humedad

Se realiz6 mediante desecacién en estufa, donde se
pesaron 3 muestras, las cuales fueron puestas en capsulas

de porcelana.

Seguidamente, estas muestras fueron llevadas a estufa, a
una temperatura de 105°C aproximadamente, para luego
ser anotado el peso constante, donde el contenido de
humedad fue obtenido mediante la diferencia de los pesos,

con respecto a la cantidad de muestra analizada.
Cenizas

Se pesaron las muestras, las cuales fueron colocadas en
capsulas de porcelana previamente pesadas en una
balanza analitica, para después ser llevadas a una mufla
precalentada a una temperatura de 560°C por 2 horas hasta

la obtenciéon de ceniza.

Por ultimo, se retiraron las muestras, las cuales fueron
pesadas, para posteriormente ser procesados los
resultados, los cuales se obtuvieron mediante la relacion del
peso obtenido con respecto al peso de muestra inicial

analizado.

pHy conductividad eléctrica

Se pesaron 3 muestras de 10 ¢, las cuales fueron
colocadas en matraces de 125 ml, para después ser
agregado 100 ml de agua destilada, asi mismo se colocaron
tapones a cada una con la finalidad de evitar la pérdida de

muestra a analizar.

Seguidamente se colocaron en un agitador magnético, con
la finalidad de estar en agitacién constante, por un prudente

periodo de tiempo.

Al finalizar, las muestras fueron restiradas para su posterior

reposo, una vez asentado el contenido, se procedié a
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realizar las mediciones con el pH metro, con una solucion

buffer de pH = 7 para la respectiva calibracion.

3.3.1.4. Nitrégeno orgéanico
1) Digestion

Se pesaron 0.2 — 0.3 gramos de muestras y se colocaron
en el balén de digestiéon. Seguidamente, se agregd 1
gramo de catalizador de oxidacion con la finalidad de

acelerar la reaccion.

Después se agrego 2.5 ml de H2SO4 concentrado, para
luego ser colocado el balén en la cocina de digestion,
donde se agité cada cierto tiempo. La digestion terminé
cuando el contenido del baldn llegé a ser cristalino.

2) Destilaciéon

Se colocaron las muestras digeridas en el equipo de
destilacién para agregarse 5 ml de hidréxido de sodio
(NaOH concentrado).

Luego se conectd el vapor y el refrigerante para comenzar
el proceso de destilacion. Se recogio el destilado en un
Erlenmeyer de 125 ml conteniendo

20 ml de indicador para proteina (a4cido bdrico +
indicadores de pH). La destilacion se termin6 cuando no
pasé mas amoniaco, asi mismo hasta observarse un

cambio de coloracion.
3) Titulacién

Se procedio a titular con acido sulfurico valorado en 0.02
N las muestras destiladas y se anot6 el gasto al cambio
de color a un tono rosa o violeta. Posteriormente, se
procesaron estos datos obtenidos, a partir de la titulacion

realizada.
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3.3.2. Preparacion y caracterizacion de los tratamientos

1) Preparacion de los tratamientos

La muestra de semilla de aguaje obtenida fue lavada y
seguidamente secada en una estufa por 24 horas a 60°C, para
luego ser pasada por una prensa hidraulica y una moledora.

Se pesaron 30 g de material, haciendo un total de 9 tratamientos
los cuales fueron puestos en crisoles, para después ser afadidos

diferentes concentraciones de acido fosforico (HsPOs) al 20, 40 y

60% (V/V), asi como también diferente indice de impregnacion
de 0.5, 0.75 y 1 (g agente activante/g materia prima).

Asi mismo, estos tratamientos se mantuvieron por un tiempo de
impregnacion de 16 a 24 horas a temperatura ambiente.

Con la finalidad de determinar el 6ptimo adsorbente; la
clasificacion de los tratamientos fue establecida de la siguiente

manera.

Cuadro 1. Factores para la elaboracion de los tratamientos

Tratamiento Concentrgc_ién de &cido _ Relacic’_>[1 de
fosforico (%) impregnacion (P/P)

T1 20 0.5
T2 20 0.75
T3 20 1

T4 40 0.5
T5 40 0.75
T6 40 1

T7 60 0.5
T8 60 0.75
T9 60 1

El proceso de activacion se realizé por el método quimico, donde
las muestras fueron llevadas a la mufla en la cual previamente se
guemaron por un tiempo de media hora mediante una rampa de
temperatura, para luego realizar la activacion a una temperatura
de 600°C, por una hora. Después se procedié6 a lavar las

muestras con agua destilada.
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Posteriormente, se secaron las muestras en estufa, para
después ser molidas y tamizadas, con las mallas niumero 20 (0.85
mm) y 140 (0.106 mm), segun ASTM.

Finalmente, estos tratamientos fueron colocados en

bolsas herméticas para su posterior uso.

Tratamiento previo al matenal precursor
B2

Impregnacion con acido fosforico (1132 04)
B

Activacion quimica
S 2

| avado
B o

Szcado
=
Moliesnda

R 2

Tamizadn

Figura 7. Flujograma de procesos realizados para la activacion

2) Caracterizacion de los tratamientos obtenidos
Se realizaron los andlisis de humedad, cenizas, pH, y
densidad aparente, asi mismo se determiné el rendimiento de

cada tratamiento obtenido.

3.3.2.1. Contenido de humedad y cenizas
Fue determinado de acuerdo con la norma (ASTM, 2007)

3.3.2.2. pH
Fue determinado de acuerdo con la norma (NTP
027.025-1982)

3.3.2.3. Densidad aparente
Fue determinado de acuerdo con la norma (NTP 15-000-

1982)
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3.3.2.4. Rendimiento
Se determind el rendimiento segin (ZAMORA, 2010).

Donde, se registraron los pesos de los tratamientos

tanto antes y después del proceso de activacion

quimica.
E'd}gﬂ rmemnécr)] soe ot():tuvo mediante la siguiente ecuacion:
5 100 (1)

Donde:

» B: peso del precursor con el crisol antes de ingresar a
la mufla (g)

» C: peso del precursor con el crisol después de la
mufla (g)

3.3.3. Determinacién de las isotermas de adsorcion de acido oxalico
3.3.3.1. Determinacion de la concentracion inicial
Se prepararon soluciones de permanganato de potasio
(KMnOg4) a 0.1 N y de acido oxalico (H2C204) a 0.2N.

Después se tom6 una alicuota de &cido oxalico
(H2C204) y se estandarizo6 con permanganato de potasio
(KMnOa), obteniéndose 0.1025 M aproximadamente.

Posteriormente se prepararon las siguientes disoluciones:
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Cuadro 2. Proporciones de acido oxalico y agua destilada

Volumen total de  volumen de acido Volumen de ag u

N la disolucion (ml) oxalico (ml) destilada (ml)
1 50 10 40
2 50 20 30
3 50 30 20
4 50 40 10
5 50 50 0
A partir de las disoluciones preparadas, se determiné la
concentracion inicial de cada una, a partir de la siguiente
ecuacion:
My Vi=M, Vs, (2)
3.3.3.2. Elaboracion de la isoterma de adsorcion

Se pesoO 1 gramo de carbon activado y se agrego a cada
disolucion preparada, haciendo un total de 5 para cada
uno de los nueve tratamientos y para el carbén activado
comercial, posteriormente se tapd y agité por una hora y
posteriormente se dejo reposar por un tiempo de media
hora las muestras.

Al término se filtrd cada solucién para luego ser afiadido
10 ml de &cido sulfurico (H2SO4) 2 N, seguidamente se
calent6 en una cocinillay se dejo reposar por unos minutos
hasta llegar a una temperatura de 80°C aproximadamente.
Asi mismo, se realiz6 la valoracién de cada disolucion con
permanganato de potasio (KMnOs) a 0.1 N, hasta
observar un cambio de coloracién a rosado violeta, esto
se realiz6 con 3 repeticiones, haciendo un total de 15
valoraciones por cada tratamiento.

Seguidamente se determind la capacidad de adsorcion en
equilibrio,mediante la ecuacion (LIMOUSIN, 2007):
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Siendo:

: capacidad de adsorcion en el equilibrio (mol. g-1)

V: volumen de la solucién (L)

Ci: concentracion inicial del adsorbato (moleL-1)

Ce: concentracion en equilibrio del adsorbato (molsL-1)

W: peso del adsorbente ()

3.3.4. Determinacion del mecanismo y la capacidad de adsorcién

Se determind el mecanismo de adsorcién, mediante la correlacion

con los modelos de Langmuir y Freundlich.

3.34.1.

Modelo de Langmuir

Se grafico el modelo de Langmuir, mediante la siguiente

ecuacion:

L, 1 i

. fo— {4}

T K i gisns T

Donde:

» Ce: concentracion del adsorbato en el equilibrio (mol.
L-1)

* (Qe: capacidad de adsorcion el equilibrio (mol. g-1)
* (Qm: capacidad maxima de adsorcién (mol. g-1)
» K constante de Langmuir (L. mol -1).

Asi mismo se determind el parametro de equilibrio Ry,
constante adimensional denominado factor de separacion
(FOO y HAMEED, 2010).
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3.3.4.2.

3.3.4.3.

1

Ry = —— (D)

Donde:

» Co: concentracion inicial del adsorbato (mol. L-1)

» Ki: constante relacionada con la energia de adsorcion

Modelo de Freundlich
Asi mismo, se utiliz6 el modelo de Freundlich, el cual se

representa mediante la ecuacion:

logQ, = logK; + -logC, (6)

Donde:

* (e capacidad de adsorcion en el equilibrio (mol. g-1)

» Ce: concentracion del adsorbato en el equilibrio (mol.
L-1)

» Kg: constante de equilibrio

e n: constante referida a la energia de adsorcion.
Andlisis estadistico

Para el andlisis estadistico, se efectu6 el analisis de
varianza (ANOVA) de dos factores con la ayuda de la
herramienta Excel, usando un nivel de significancia del
95%; esto con la finalidad de determinar si existe una

diferencia significativa a partir de los factores empleados.
Las hipotesis con respecto a los factores planteados son:
- Concentracion de acido fosforico:

Hipotesis Nula (Ho): No existe diferencia significativa en
los porcentajes de concentracién de agente activante,
por lo que estos no infieren en la capacidad maxima de

adsorciéon, con 95% de confiabilidad.
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Hipotesis Alterna (Ha): Si existe diferencia significativa
en los porcentajes de concentracion de agente
activante, por lo que estos infieren en la capacidad
maxima de adsorcién, con 95% de confiabilidad.

indice de impregnacion:

Hipaotesis Nula (Ho): No existe diferencia significativa en
los indices de impregnacion, por lo que estos no infieren
en la capacidad maxima de adsorcion, con 95% de

confiabilidad.

Hipétesis Alterna (Ha): Si existe diferencia significativa
enlos indices de impregnacion, por lo que estos infieren
en la capacidad maxima de adsorcion, con 95% de

confiabilidad.
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V. RESULTADOS

4.1. Caracterizacion de la semilla de Aguaje (Mauritia flexuosa L. f.)
En el Cuadro 3, se observan los datos obtenidos para cada pardmetro
analizado, los cuales fueron realizados con 3 repeticiones en cada caso.

Cuadro 3. Analisis de la semilla de Aguaje

Parametro Semilla de aguaje
pH 6.19
Conductividad eléctrica (mS/cm) 2.53
Humedad (%) 7.457
Ceniza (%) 2.04
Nitrogeno (%) 0.784

A partir de los datos obtenidos, se puede observar que la semilla de aguaje
presenta un contenido relativamente bajo de humedad de 7.46%, por lo

gue esto indicaria que no absorbe gran cantidad de agua del ambiente.

Asi mismo, la semilla presenta un contenido de nitrogeno de 0.784%,
ademas de un bajo contenido de cenizas de 2.04%, lo que confirma un

bajo contenido inorganico.

Por otro lado, la semilla de aguaje presenta un pH casi neutro, al obtener
un valor de 6.19.
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4.2. Caracterizacion de los tratamientos de carbén activado
4.2.1. Rendimiento

Cuadro 4. Porcentaje de rendimiento obtenido

indice de

Tratamiento Concentracion (%) impregnacion (P.P)

Rendimiento (%)

T1 20 0.5 36.715
T2 20 0.75 42.083
T3 20 1 45.399
T4 40 0.5 43.548
T5 40 0.75 51.831
T6 40 1 58.234
T7 60 0.5 49.879
T8 60 0.75 62.109
T9 60 1 71.710
80.0C0
71.710

62.10¢

70.000
000 58234
e 51.831 49,879
: 45390
e 43,548

000 38715
30.000
20.000
10,000
0,000

T T2 T3 T4 T5 76 717 T8 719

Tratamiento de carbon activado

Rendimiento (%)
5
o
3

Figura 8. Rendimiento de los tratamientos

De la figura se observa que el rendimiento aumenta
proporcionalmente con respecto al factor de concentracion y al
indice de impregnacion utilizado en el proceso de activacion, donde

el menor y mayor valor
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obtenido, fueron para los tratamientos 1 y 9 con los factores de

activacion de 20 y 60 % de concentracion, asi mismo con 0.5y 1

de indice de impregnacidn respectivamente.

4.2.2. Valores de pH

Cuadro 5. Valores de pH obtenidos

Tratamiento Concentracion indice de H Tempera ura
(%) impregnacion (P/2) P (°C)
Tl 20 0.5 2.84 20.6
T2 20 0.75 2.51 21.3
T3 20 1 2.34 21
T4 40 0.5 2.3 21.3
5 40 0.75 2.35 20.8
T6 40 1 2.33 20.6
T7 60 0.5 2.43 20.8
T8 60 0.75 2.21 20.4
T 60 1 2.22 21
4
35
3 284
251 5
s 221 222

pH
o - o N

o

25 2.34
1.
0.

T1

Tratamiento de carbon activado

Ta T9

Figura 9. Valores de pH por tipo de tratamiento
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Para los valores de pH encontrados, se observd que estos
se encuentran relacionados de forma inversamente proporcional

con respecto a los porcentajes de concentracion.

Asi mismo, con respecto al indice de impregnacion esta relacion
pudo observarse con mayor notoriedad en los tratamientos
activados al 20%, en comparacién con los demas tratamientos

analizados.

4.2.3. Contenido de Humedad

Cuadro 6. Contenido de humedad obtenido

., Indice de
Tratamiento Conceontrauon impregnacion Humedad (%)
(%)
(P/P)
T1 20 0.5 7 403
T2 20 0.75 14.220
T3 20 1 12.558
T4 40 0.5 13.425
T5 40 0.75 14.655
T6 40 1 21.745
T7 60 0.5 17.461
T8 60 0.75 26.803
T9 60 1 24518

57



Humedad (%)
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Tratamiento de carbon activado

24.518

T9

Figura 10. Relacion del contenido de humedad de los tratamientos

A partir de los valores de humedad obtenidos, se puede apreciar

gue éstos aumentaron conforme se incrementé la concentracién

de acido fosférico en los tratamientos, por otra parte, para el

indice de impregnacion esta relacion fue notoria con respecto a

los tratamientos activados al 40 por ciento.

4.2.4. Contenido de ceniza

Cuadro 7. Contenido de ceniza obtenido

Tratamiento Concentracion (%) i nprelgg;:ceiédne(P P)

T1 20 0.5

T2 20 0.75

T3 20 1

T4 40 0.5

T5 40 0.75

T6 40 1

T7 60 0.5

T8 60 0.75

T9 60 1

Ceniza (%)

9.568
10.240
11.332

7.895

7.626

6.843

6.736

6.298
6.482

58



Ceniza (%)
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Tratamiento de carbon activado

Figura 11. Contenido de ceniza obtenido para cada tratamiento

A partir de los resultados, se observa que a medida

gue se incrementa la concentracion de acido fosférico, disminuye

el contenido de ceniza en las muestras, mientras que para el

indice de impregnacion esto solo se pudo observar en los

tratamientos activados al 40 por ciento.

4.2.5. Densidad aparente

Cuadro 8. Valor de densidad aparente obtenido

7 Densidad

Tratamiento Concentracion (%) prglg;lr;;ccigz PP) a(%%(renn;)e
T1 20 0.5 0.45
T2 20 0.75 0.38
T3 20 1 0.51
T4 40 0.5 0.46
T5 40 0.75 0.46
T6 40 1 0.43
T7 60 0.5 0.40
T8 60 0.75 0.41
T9 60 1 0.42
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4.3.

Cuadro 9. Concentraciones iniciales de acido oxalico

0.70

080

050

04

o

o

03

02

o

Densidad aparente (g/cm3)
o
o

0.00

045

| 0.38
T1 T2

0.51

! 0.48
l ol“ | 0.43
T3 T4 T5 T8

040 041

0.42

T7 T8 T9

Tratamiento de carbon activado

Figura 12. Densidad aparente con respecto al tipo de tratamiento

Con respecto a la densidad aparente, estos valores fueron casi

similares para los tratamientos activados al 40 y 60 por ciento de

acido fosférico, mientras que para los tratamientos activados al

20 por ciento estos valores no guardaron ninguna relacion.

Determinacion de las isotermas de adsorcién de acido oxalico

4.3.1. Determinacién de la concentracion inicial

Se determind a partir de las disoluciones presentadas en el Cuadro?2.

Concentracion

Volumen  Volumen de Conceniracion Volumen o
N° dg acido agua acido oxalico Solucion Igcl)?:ﬂigr?

oxalico (ml) destilada (ml) (mol/L) (ml) (mol/L)
1 10 40 0.1025 50 0.0205
2 20 30 0.1025 50 0.041
3 30 20 0.1025 50 0.0615
4 40 10 0.1025 50 0.082
5 50 0 0.1025 50 0.1025
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4.3.2. Isotermas de adsorcion de acido oxalico

Se obtuvieron las graficas de las isotermas para cada tratamiento
obtenido, las cuales fueron comparadas con la bibliografia, para
determinar la clase y subgrupo al cual corresponden

respectivamente.

4.3.2.1. Tratamiento 1 (20% - 0.5)

Cuadro 10. Concentracion y capacidad de adsorcion en equilibrio

Concentracién en Concentracién Peso carbon Capacidad de
equilibrio (mol/L)  adsorbida (mol/L) activado (g) adsorcion (mol/g)

0.0176 0.0029 1.05 0.0001381
0.0362 0.0048 1.07 0.0002243
0.0534 0.0081 1.12 0.00036161
0.0734 0.0086 1.098 0.00039162
0.0872 0.0153 1.13 0.00067699
0.0008
0.0007
0.0006
3} 0.0005
©
é 0.0004
o))
d 00002
0.0002
0.0001
0
(1 e 0072 002 (L4 005 s 0.0y 008 0.09 01
Ce(mal/L)

Figura 13. Isoterma de adsorcion para tratamiento 1
A partir de la figura, podemos definir a la isoterma de
clase S (tipo Langmuir), subgrupo 3, las cuales son
ligeramente convexas al inicio debido posiblemente a la

resistencia al transporte de masa.
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4.3.2.2. Tratamiento 2 (20% - 0.75)

Cuadro 11. Concentracion y capacidad de adsorcion en equilibrio

Concentracion en  Concentracion Peso carbon Capacidad de
equilibrio (mol/L) adsorbida (mol/L)  activado (Q) adsorcion (mol/g)
0.0168 0.0037 1.02 0.00018137
0.03415 0.00685 1.05 0.00032619
0.0526 0.0089 1.08 0.00041204
0.0707 0.0113 1.04 0.00054327
0.086 0.0165 1.09 0.00075688
00008
0.0001/
(.(X)0065

3 0.0X0)5
E’ 0.0004
g 0.0003
0.0007
0.0001

»
0

0 001 002 003 004 005 000 007 008 009 0.1

Ce(mal/L)

Figura 14. Isoterma de adsorcién para tratamiento 2

Esta isoterma se puede clasificar de tipo L, subgrupo 3, el
cual se asemeja a la isoterma de Langmuir, asi mismo
indican que las moléculas que se adsorben en la superficie
del adsorbente son iones que estan orientados
verticalmente con fuerte atraccion intermolecular, ademas
no se observa una meseta asintética, por lo que no

presenta el limite de su capacidad de adsorcion.
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4.3.2.3. Tratamiento 3 (20% - 1)

Cuadro 12. Concentracion y capacidad de adsorcion en equilibrio

Concentracion en  Concentracion Peso carbdon Capacidad de
equilibrio (mol/L) adsorbida (mol/L) activado (g) adsorcion (mol/g)
0.0167 0.0038 1.06 0.00017925
0.03435 0.00665 1.06 0.00031368
0.052 0.0095 1.09 0.00043578
0.06935 0.01265 1.07 0.00059112
0.0889 0.0136 1.05 0.00064762
0.0007
0.0005
0.0005
"—0‘0.0004
E
o 00003
o}
0.0002
(0.0001
0
0 0M 07 003 004 00y N0s 007 00K 09 04
Ce(mol/L)

Figura 15. Isoterma de adsorcion para tratamiento 3

Esta isoterma, es similar al tratamiento 2, tipo C, subgrupo
3, en donde la relacion entre la capacidad de adsorcion y la
concentracion del adsorbato en el equilibrio permanecen
constantes a cualquier concentracion, por lo que estos
solutos penetran en el sélido con mayor facilidad que el

solvente, por lo que presentaria un sistema no competitivo.
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4.3.2.4. Tratamiento 4 (40% - 0.5)

Cuadro 13. Concentracion y capacidad de adsorcion en equilibrio

Concentracion en  Concentracion Peso carbon Capacidad de
equilibrio (mol/L) adsorbida (mol/L) activado (g) adsorcién (mol/g)
0.0156 0.0049 1.01 0.00024257
0.0325 0.0085 1.07 0.0003972
0.0490 0.0125 1.05 0.00059524
0.0658 0.0162 1.08 0.00075
0.0850 0.0175 1.06 0.00082547
0.001
0.0008
:: 0.0006
o
E
8 0.0004
0.0002
0
¥ 0.2 (1014 (.06 (.08 01
Ce(mal/L)

Figura 16. Isoterma de adsorcion para tratamiento 4

Esta isoterma, al igual que el tratamiento 3, se puede definir
de clase C, subgrupo 3, asi mismo este tipo de isotermas
presenta un sistema no competitivo, por lo que se asume
gue los solutos penetran en el sélido con mayor facilidad que

el solvente.
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4.3.2.5. Tratamiento 5 (40% - 0.75)

Cuadro 14. Concentracion y capacidad de adsorcion en equilibrio

Concentracion en  Concentracion Peso carbon Capacidad de
equilibrio (mol/L) adsorbida (mol/L) activado (g) adsorcion (mol/g)
0.015 0.0055 1.01 0.00027228
0.0311 0.0099 1.02 0.00048529
0.0495 0.012 1.03 0.00058252
0.06105 0.02095 1.02 0.00102696
0.081 0.0215 1.02 0.00105392
0.0012
0.001
- 0.0z
3
£ 0.0006
8
0.0004
(0.0007
0
¥ 0.007 (1014 (.06 (.08 0.1
Ce(mal/L)

Figura 17. Isoterma de adsorcion para tratamiento 5

Esta isoterma es similar a la obtenida en el tratamiento 2,
de clase L, con la diferencia que presenta la forma del
subgrupo 4, las cuales indican que las moléculas que se
adsorben son iones con fuerte atraccion intermolecular, por
otro lado, se observa que presenta una meseta asintética, es
decir que el carb6n presenta el limite de su capacidad de

adsorcion.



4.3.2.6. Tratamiento 6 (40% - 1)

Cuadro 15.Concentracion y capacidad de adsorcion en equilibrio

Concentracion en  Concentracion Peso carbon Capacidad de
equilibrio (mol/L) adsorbida (mol/L) activado (g) adsorcion (mol/g)
0.0136 0.0069 1.06 0.00032547
0.03095 0.01005 1.03 0.00048786
0.0475 0.014 1.05 0.00066667
0.06465 0.01735 1.04 0.00083413
0.08235 0.02015 1.08 0.00093287
0.001
0.0008
B 00005
s
‘E4
8 0.0004
0.0002
0
¥ 0.007 (1014 (.06 (.08 01
Ce(mal/L)

Figura 18. Isoterma de adsorcién para tratamiento 6

Esta isoterma, guarda similitud a los tratamientos 3 y 4, el
cual se clasifica de tipo C, subgrupo 3, los cuales son curvas
lineales dadas por solutos que penetran en el sélido con

mayor facilidad que el solvente (sistema no competitivo).
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4.3.2.7. Tratamiento 7 (60% - 0.5)

Cuadro 16.Concentracion y capacidad de adsorcion en equilibrio

Concentracion en  Concentracion Peso carbon Capacidad de
equilibrio (mol/L) adsorbida (mol/L) activado (g) adsorcién (mol/g)
0.0142 0.0063 1.02 0.00030882
0.03045 0.01055 1.03 0.00051214
0.04715 0.01435 1.1 0.00065227
0.0642 0.0178 1.2 0.00074167
0.08 0.0225 1.05 0.00107143
(0.0017
0.001
. 0.0os
—8 0.0006
; o~
© 0.0004 /
(0.0007
0
0 0.02 0.0/ 0.0 0.08 0.1
Ce(mal/L)

Figura 19. Isoterma de adsorcion para tratamiento 7

Esta isoterma, es similar a los tratamientos 2 y 5, de tipo L,
subgrupo 3, isotermas normales o de Langmuir, los cuales
generalmente indican que las moléculas se adsorben con
fuerte atraccion intermolecular, ademas no presenta la meseta
asintatica por lo que no esta definido el limite de su capacidad

de adsorcion.
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4.3.2.8. Tratamiento 8 (60% - 0.75)

Cuadro 17.Concentracion y capacidad de adsorcion en equilibrio

Concentracion en  Concentracion Peso carbon Capacidad de
equilibrio (mol/L) adsorbida (mol/L) activado (g) adsorcion (mol/g)
0.0128 0.0077 1.02 0.00037745
0.0292 0.0118 1.02 0.00057843
0.0445 0.017 1.04 0.00081731
0.06295 0.01905 1.02 0.00093382
0.0823 0.0202 1.05 0.0009619
0.0012
0.001
. L.uoug
3
£ 0.0006
o
O 0.0002

1153012
lx.n‘. s

Q
(l 0.7 (.0 (L.0A (1

Ce(mal/L)

=

0.1

Figura 20. Isoterma de adsorcion para tratamiento 8

A partir de la figura podemos definir a la isoterma, al igual
que el tratamiento 1, de tipo S, subgrupo 3, donde las curvas
son ligeramente convexas en la parte inicial de la adsorcion,
debido posiblemente a la resistencia al transporte de masa o

difusion en la interfase.
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4.3.2.9. Tratamiento 9 (60% -1)

Cuadro 18.Concentracion y capacidad de adsorcion en equilibrio

Concentracion en  Concentracion Peso carbon Capacidad de
equilibrio (mol/L) adsorbida (mol/L) activado (g) adsorcion (mol/g)

0.01285 0.00765 1.01 0.00037871
0.028 0.013 1.02 0.00063725
0.0428 0.0187 1.01 0.00092574
0.054 0.028 1.03 0.00135922
0.076 0.0265 1.01 0.00131188

00016

0.0X14

0.0X)17

& nom

E 0.0008

G 0.0005

0.0004

0.0007

o
0

0 ¢.or 002 003 004 005 006 007 008

Ce(mol/L}

Figura 21. Isoterma de adsorcion para tratamiento 9

La isoterma se asemeja a una isoterma tipo S (Langmuir),
al igual que los tratamientos 1 y 8, con la diferencia que
presenta la forma del subgrupo 2, asi mismo se observa la
presencia de una meseta por lo que presenta el limite de la

capacidad de adsorcion.
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4.3.2.10. Carbodn activado comercial

Cuadro 19.Concentracion y capacidad de adsorcion en equilibrio

Cocentracio,

Concentracién Concentracion Capacidad de

Peso carbon

L en equilibrio adsorbida : adsorcién
ini zial (mol/L) (mollL) (mol/L) activado (g) (mol/g)

0.0193 0.015000 0.0043 1.01 0.000426
0.0386 0.032500 0.0061 1.02 0.000598
0.0579 0.052500 0.0054 1.01 0.000535
0.0772 0.071500 0.0057 1.01 0.000564
0.0965 0.089500 0.007 1.01 0.000693

L0y

0.0008

000U/

__ 0.0006

< 0.0005

E
~— 0.0004
a

C 0.0003

0.0002

0.0001

0

0.000 0.020 0.070 0.060 0.080 0.100
Ce(mol/L)

Figura 22. Isoterma de adsorcion para carbon comercial

La isoterma generada por el carbon comercial, se puede
clasificar como de tipo L, subgrupo mx, la cual presenta una
curva concava, por lo que generalmente indican que las
moléculas que se adsorben a la superficie de adsorbato son
iones que estan orientados verticalmente con fuerte atraccion
intermolecular, ademas de no presentar meseta por lo que el

limite de capacidad de adsorcién no se encuentra definido.
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4.3.2.11. Anélisis comparativo de los carbones activados

0.0008

0.0006 -3
_:;"-: —a—T7
C )
E 0.0004
3 —-T1

0.0002

== Carbon
comercial
0 . .
0 0.02 0.04 0.03 0.08 01

Ce(mol/L)

Figura 23. Tratamientos al 20% vs carbon activado comercial

0.0012
041
—o—T6
0.0008
o ——T5
g 00006
9 T4
J 0.0004
—8—Carbdn
00002 | comercial
i) -
() 0.02 0.04 0.06 0.08 0.1

Ce(mol/L)

Figura 24. Tratamientos al 40% vs carbén activado comercial
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4.4.

0.0015

0.0014

0.0012

0.001

\
J

0.0008

Qe (mol/g

(L0006

0.0004

00002

0

T7

—8—Carkén
comercial

0 0.02 0.04 0.06 0.08 0.1
Ce(mol/L)

Figura 25. Tratamientos al 60% vs carbon activado comercial

A partir de los resultados, se puede observar que los
tratamientos 4,5, 6, 7, 8 y 9 presentaron puntos mas altos de
adsorcion conforme se incrementd la concentracion del &cido
oxalico en el equilibrio, en comparacion con el carbon activado
comercial. Asi mismo se puede observar que los tratamientos 5
y 9 fueron los que presentaron una meseta asintotica, por lo que

llegaron a alcanzar el limite de su capacidad de adsorcion, en

comparacién con los demas tratamientos.

Determinacion del mecanismo y la capacidad de adsorcion

A partir de los modelos establecidos, los tratamientos 4 y 6 se ajustaron

al modelo de Freundlich, por lo tanto, esta adsorcion se realizd en

multicapas, mediante una superficie heterogénea, sin una distribucion

uniforme de energia.

Asi mismo, los demas tratamientos incluido el carbén activado comercial

se ajustaron al modelo de Langmuir, lo cual describe que el mecanismo

de adsorcion se llevd a cabo en centros activos homogéneos y

equivalentes.
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4.4.1. Modelo de Langmuir

Cuadro 20. Parametros obtenidos para cada tratamiento

Tratamiento Decodificacién ey (molig) KLZ (L/mab)
T1 20% - 0.5 0.001581 5.29
T2 20% - 0.75 0.001629 7.39
T3 20% -1 0.001618 7.39
T4 40% - 0.5 0.001768 10.01
T5 40% - 0.75 0.002465 8.16
T6 40% - 1 0.001272 24.48
T7 60% - 0.5 0.001487 18.17
T8 60% - 0.75 0.001378 28.94
T9 60% - 1 0.002917 11.39
TO (carbon activado 0.000687 112.82

comercial)

1Capacidad maxima de adsorcion

2 constante de Langmuir

A partir de los datos obtenidos del modelo de Langmuir, se puede

observar que, con respecto a la capacidad maxima de adsorcion

todos los tratamientos fueron mayores con respecto al carbon

activado comercial el cual tuvo un valor de 0.000687 mol/g, asi

mismo los tratamientos 4, 5y 9 presentaron la mejor capacidad de

adsorciobn  con

respectivamente.

0.001768,

0.002465 y 0.002917

mol/g
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Cuadro 21. Parametro de equilibrio R. para los diferentes tratamientos

Col T1(20%-0.5) T2 (20% - 0.75) T3 (20% - 1)
0.0205 0.90212938 0.86847547 0.8685107
0.041 0.82170828 0.76752686 0.76758189
0.0615 0.754452 0.68760233 0.68766857
0.082 0.69737253 0.62275342 0.62282588
0.1025 0.64832248 0.56908233 0.56915796

Cot T4 (40%-0.5)  T5 (40% - 0.75) T6 (40% - 1)
0.0205 0.82977559 0.85665948 0.66581896
0.041 0.7090739 0.74926014 0.49904694
0.0615 0.61902818 0.66579008 0.39908541
0.082 0.54927536 0.59905354 0.33248671
0.1025 0.49365028 0.54447701 0.28493691

Coz T7 (60% - 0.5) T8 (60% - 0.75) T9 (60% - 1)
0.0205 0.7285835 0.62762475 0.8107169
0.041 0.57304864 0.45732736 0.68168538
0.0615 0.47223743 0.35972178 0.58808703
0.082 0.40158947 0.29645133 0.51708854
0.1025 0.34932894 0.25210866 0.46138635

TO (carbodn
Cot activado
comercial)
0.0205 0.30186093
0.041 0.17775984
0.0615 0.12597074
0.082 0.09755017
0.1025 0.079593

1concentracién inicial

A partir de los valores de R, se puede observar que la naturaleza
de adsorcion fue favorable para todos los tratamientos, al estar estos
valores dentro del rango (0<R.<1l), con respecto a las

concentraciones iniciales de las 5 disoluciones de cada isoterma.
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4.4.2.

Modelo de Freundlich

Cuadro 22. Parametros obtenidos para cada tratamiento

Tratamiento Decodificacion net Ks 2 (mol/g)
T1 20% - 0.5 1.097 0.00512
T2 20% - 0.75 1.218 0.00509
T3 20% -1 1.260 0.00461
T4 40% - 0.5 1.323 0.00558
T5 40% - 0.75 1.207 0.00859
T6 40% -1 1.665 0.00417
T7 60% - 0.5 1.506 0.00512
T8 60% - 0.75 1.870 0.00395
T9 60% -1 1.307 0.01051
TO (Cagg?]f"e?git;‘l’f‘do 4.789 0.00107

IConstante que indica naturaleza de adsorcion

2Constante de Freundlich

4.4.3.

Con respecto a los valores del modelo de Freundlich, todos
los tratamientos presentaron una condicion favorable para el
proceso de adsorcion, al ser ne>1. Asi mismo, los mejores valores
de K: fueron mayores para los tratamientos 4, 5y 9, el cual
es un indicador que describe la afinidad en el proceso de

adsorcion.

Andlisis estadistico

Con respecto al disefio estadistico, se realizo un ANOVA para dos
factores, con un (a = 0.05), el cual proporciond los siguientes

resultados:
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Cuadro 23. Analisis de varianza (ANOVA)

Decodificacion Suma Promedio Varianza
0.5 0.004836609 0.001612203 2.04921E-08
0.75 0.005472119 0.00182404 3.23719E-07
1 0.005806753 0.001935584 7.52521E-07
20% 0.004827733 0.001609244 6.42904E-10
40% 0.00550513 0.001835043 3.59119E-07
60% 0.005782618 0.001927539 7.37491E-07
Grados Promedio Valor
Suma de Valor Valor P,
Fuente  de . agrados delos F  Probabilidad CSMtco
libertad cuadrados para F
indice de 1.61893E- 8.09464E-
impregnacién 07 08 0.1593 0.8579 6.94
Concentracion
de agente 2 1'60837535 8'04()253E' 0.1583  0.8587 6.94
activante
2.03261E- 5.08153E-
Error 4 06 07
2.35536E-
Total 8 06

Con respecto a los resultados estadisticos, tanto para los factores:

- Concentracion de acido fosforico:
El valor del F tab (0.1583) < F critico (6.94), por lo tanto, se
acepta la hipoétesis nula.

- Indice de impregnacion:

El valor del F tab (0.1593) < Fritico (6.94), por lo tanto, se acepta la

hipétesis nula.

De esta manera, se puede concluir que estos factores no infieren en
la capacidad de adsorcion, al ser F tab<Fritico, por lo tanto, no son

significativos con respecto a esta practica.
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5.1.

V. DISCUSION

Caracterizacion de la semilla del aguaje

OBREGON (2012) Reporta que los contenidos tanto de humedad como de
ceniza para la semilla de aguaje fueron 8.4 y 2.5 % respectivamente, los
cuales guardan similitud a los hallados en esta practica donde se obtuvo
valores de 7.46 % de humedad y 2.04% de contenido de ceniza. Ademas,
éstos pueden ser comparados a los valores referidos en ese mismo
trabajo, procedentes de la de cascara de coco (carbon activado
comercial), segun (WAND, W.; WAN, W., 2004), donde el contenido de
humedad y de cenizafueron de 7.9y 1.1 % respectivamente; por lo que se
puede observar que solo para el contenido de humedad de la semilla
de aguaje presentd un bajo valor en comparacién con la cascara de

coco.

IQBALDI et al. (2013) Recomienda que se debe seleccionar precursores
con bajo contenido de humedad y ceniza, ya que, debido al proceso de
carbonizacion, los porcentajes de humedad y ceniza de la materia prima
suelen aumentar y ocasionar una reduccion en la capacidad de adsorcion
del carbon activado, cuyo comportamiento es debido a los tratamientos
térmicos prolongados y a las altas temperaturas que enriguecen el
contenido de cenizas con respecto al carbonizado; esto concuerda con los
valores de humedad y ceniza hallados, ya que estos se incrementaron para
todos los tratamientos con respecto a los valores iniciales hallados en la

caracterizacion de la semilla.
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5.2.

Caracterizacion del carbon activado obtenido

OCHOA (2017) Reporta que el carbon obtenido con acido fosforico al 60
por ciento y con un tiempo de activacién de 60 minutos es el que presenta
un mejor rendimiento; lo cual guarda relacion a los resultados encontrados,
ya que se obtuvo un mayor rendimiento para los tratamientos activados al
60 por ciento de acido fosforico comparados a los tratamientos activados

con el 20y 40 por ciento de concentracion.

Segun DEGADILLO (2011); ZAMORA (2010) El agente activante es el
factor que determina el pH de un carbon activado, lo mencionado
concuerda con los valores obtenidos en esta practica, ya que este valor
disminuy6é en funcién al aumento del porcentaje de concentracion del
acido, siendo los menores valores de pH encontrados en los tratamientos
impregnados al 60 por ciento de concentracion de &cido fosférico, esto se
puede explicar debido a que el agente activante usado fue un &cido.

REINOSO (2005) Establece que un alto contenido de cenizas es una
caracteristica indeseable en el carbdn activado, ya que su presencia esta
relacionada con materiales residuales provenientes de la carbonizacion
(impurezas minerales), los que interfieren en el proceso de adsorcion; en
esta practica se obtuvo menores valores de ceniza para las
concentraciones del 40y

60 por ciento de &cido fosférico, mientras que los mayores valores de
ceniza fueron para los del 20 por ciento, esto se podria explicar, ya que el
acido elimina estos residuos indeseables de la materia prima en el proceso
carbonizacion - activacion (CASTILLO, 1993), por lo que el aumento de la
concentracion explicaria la disminucion de este; asi mismo se puede
deducir que al tener menor contenido de ceniza los tratamientos
impregnados al 40 y 60 por ciento presentarian mejor capacidad de
adsorcion en comparacion con los impregnados al 20 por ciento, lo cual

concuerda con los resultados obtenidos.

LIMA et al. (2005) La importancia de la densidad aparente subyace en este
experimento en el hecho de que una menor densidad es un indicador de
una mayor porosidad y, por tanto, una mayor adsorcion; en
consecuencia, establece que lo ideal es obtener un carbén activado con
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5.3.

la menor densidad posible. Por otro lado, los valores obtenidos de la
densidad aparente del carbon activado de céascara de coco cuyo valor es
de 0.471g/cm3 el cual estd en un rango de 0.377 a 0.508
(RAMAKRISHNAN, 2009); a partir de esto se observa que los valores de
densidad aparente encontrados en los tratamientos fueron menores con
respecto al carbon obtenido de cascara de coco, por lo que los
tratamientos presentarian una mejor capacidad de adsorcion, lo cual
concuerda con los resultados obtenidos, ya que estos fueron superiores al

carbon activado comercial el cual es elaborado a partir de cascara de coco.

ASTM (2011) Establece una serie de limites para carbon activado usado
en la remocion de contaminantes del agua. De acuerdo con la préactica,
cinco tratamientos de carbon activado cumplen con los requisitos que
exige la norma ASTM para su uso y comercializacion, los cuales fueron
los tratamientos

1 (20% - 0.5), 2 (20% - 0.75), 3 (20% - 1), 4 (40% - 0.5), y 5 (40% - 0.75),
ya que estuvieron por debajo del 15% de contenido de humedad
establecido, ademas de cumplir con los parametros tanto de pH, ceniza y
densidad aparente. De esta manera, la seleccion del carbén activado
estaria basada de acuerdo con el criterio econémico, y por lo tanto los
tratamientos seleccionados estarian basados en la menor concentracion
de acido fosférico, ya que sus costos serian menores, por lo cual seria

competitivo.

Determinacién de las isotermas de adsorcidn

De acuerdo con la clasificacion de las isotermas de adsorcion establecidas
por (GILES y SMITH, 1974), los tratamientos presentaron diferentes clases
como S, Ly C; asi mismo con distintos subgrupos, los cuales representan
la relacidn entre los mecanismos de adsorcion en las superficies del sélido
y los asocian a los tipos de isotermas, en base a los cambios de pendiente,
asi mismo se puedo definir el limite de la capacidad de adsorcién en base
a las mesetas obtenidas. Por otro lado, se observo en todos los casos
como la capacidad de adsorcion aumento con respecto a la concentracion
de acido oxalico, siendo este un factor importante en el proceso de

adsorcion.
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Determinacion del mecanismo y capacidad de adsorcién

LIMA (2017) Reporta una capacidad maxima de adsorcion para el carbon
activado comercial de 0.000747831 mol/g, a una concentracion inicial de
acido oxalico de 0.2 M, con respecto a esta practica el valor encontrado
para el carbén activado comercial fue 0.000687 mol/g de capacidad
maxima de adsorcion, no obstante, se realizé a una concentracion de
0.0965 M de acido oxalico.

OBREGON (2012) Los mejores carbones obtenidos de aguaje
reportados en este estudio fueron: AG0.75-600, entre los carbones de
aguaje, por tener una alta area mesoporosa y alta acidez superficial, lo
gue favorecié la adsorcidon de cadmio. Esto se puede comparar a
nuestros resultados ya que el tratamiento 5 (40% - 0.75), fue uno de los
que present6 la mejor capacidad de adsorcion, por lo que se podria
asumir que este tratamiento presentdé una mejor area superficial en
comparacién con los demas, asi como también la acidez superficial que
pudo influir en el proceso de adsorcion de acido oxalico; por otro lado con
respecto al tratamiento 9 (60% - 1), este no seria adecuado al no cumplir
con el porcentaje de humedad requerido, el cual es un indicador de

calidad del carbén activado.

En todos los tratamientos se pudo determinar que la naturaleza de
adsorcion fue favorable, al estar R dentro del rango comprendido entre
O<RL<1, cuyo valor depende de las concentraciones iniciales de acido
oxalico y de K. (constante de Langmuir que indica la afinidad por los sitios
activos), segun (DADA et al., 2011); asi mismo para la isoterma de
Freundlich la constante nt, fue mayor que 1 para todos los tratamientos,
lo cual representa una condicion de adsorcién favorable o de mayor
heterogeneidad, segin (DE OLIVEIRA et al.,

2013).

ALBERTO (2012) Reporta que los carbones activados obtenidos con
acido fosforico presentan la mayor capacidad de adsorcion, ademas se
observo que la tasa de impregnacién no afecta la capacidad de adsorcién

de azul de metileno realizado en ese respectivo estudio, de manera que
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los valores de adsorcién de los carbones activados obtenidos con acido
fosforico son similares;

esto concordaria con los analisis estadisticos obtenidos, ya que, si bien el
agente activante es un factor clave, la diferencia en la tasa de
impregnacion no tiene un efecto muy significativo en la capacidad de
adsorcion evaluada, por lo que se podria deducir a partir de los
resultados hallados, que si bien estos factores no infieren directamente
en la capacidad maxima de adsorcion, si lo hacen de forma indirecta en
las caracteristicas del carbén activado, como pH, humedad, ceniza y
densidad aparente, por lo que estos si serian los que intervendrian a la
hora de seleccionar el mejor tratamiento o con el mayor valor de

capacidad maxima de adsorcion.

81



VI. CONCLUSIONES

1. Se obtuvo menores valores para el contenido de humedad como de

ceniza en la caracterizacion de la semilla de aguaje, por lo que su
empleo en la elaboracion de carbdn activado seria adecuado.

Se pudo comprobar que el contenido de humedad como de ceniza
aumenté en todos los tratamientos en comparacion con la muestra
inicial. Asi mismo, se pudo observar que estos valores estuvieron en
funcion al aumento de los factores de activacién (porcentaje de
concentracion e indice de impregnacion), siendo directamente
proporcional con respecto a la humedad e inversamente al contenido
de ceniza.

Se determin6 que la capacidad de adsorcion si bien no presenta una
relacién con respecto a los factores de activacion, ya que esta no
aumenta conforme lo hace el porcentaje de concentracion y el indice
de impregnacion, si guarda una relacion con las caracteristicas
propias del carbon activado como son el pH, humedad, ceniza y
densidad aparente.

Se observo que, a partir de la semilla de aguaje, se puede obtener un
potencial adsorbente como via sustentable para la eliminacion de
acido oxalico, al compararlo con el carb6n activado comercial, por lo

gue se podria establecer un valor agregado a esta materia prima.
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VIl.  RECOMENDACIONES

Se recomienda buscar otras fuentes de materia prima, en base al bajo
contenido de humedad y ceniza para la elaboracion de carbén
activado.

Para conseguir menores porcentajes de humedad del carboén
activado, se recomienda trabajar a diferente temperatura de
activacion, asi como también evaluar su relacion con otros factores de
activacion.

A partir de la semilla de aguaje, se recomienda tratar con metales
pesados, para observar el porcentaje de remocién que podria llegar a
tener los carbones activados evaluados.

Sequir el estudio, en base a procesos de optimizacion.
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ANEXO
Anexo E. Panel fotogréfico
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Figura 47. Secado de semillas
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Figura 49.

Muestra analizada
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Figura 51. Agitacién de la muestra para su posterior analisis de pH
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Figura 52. Muestras preparadas para la determinacion del contenido de
nitrégeno

Figura 53. Impregnacion de los tratamientos
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Figura 54. Carbén activado obtenido

Figura 55. Tratamientos obtenidos
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Figura 58. Soluciones de acido oxalico para tratamientos al 20% de
concentracion

93



