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RESUMEN

El presente estudio trata sobre la capacidad de adsorcion del carbon activado, para
remover o adsorber fenol en aguas residuales de Laboratorio Instituto de
Capacitacion e Investigacion y Desarrollo Ambiental de la Universidad Centro
Americana, obtenido a partir de la vaina de malinche. Este estudio abarca la
preparacion del carbon, activandolo quimicamente. El procedimiento de elaboracion
del carbén consiste en recoleccion, seleccion, lavado, reduccion de tamarfio y
molienda de la vaina de malinche hasta una granulométria de 106 micrometros (um),
la cual es impregnada con NaOH, como agente activante, con una relacion de
impregnacion optima de 1: 1.5 durante 10 minutos siendo acompafiada de una
agitacién constante, posteriormente se pirolizé a 350°C en una mufla durante 30

minutos. (Reinoso, 2005)

Después del proceso de carbonizacion, se procedié a lavar el carbon con agua
destilada con el propédsito de neutralizar la superficie del carbdén. Esto beneficia la
porosidad del carbén y a su vez define mejor las graficas de las isotermas de

adsorcion utilizando el modelo de Freundlich para fenol.

La adsorcion es maxima en un pH medio acido, ademas esta, varia con la
disminucién del pH, los valores de adsorcion se aumenta de 60 % a concentraciones

altas y pH = 6.00 hasta alcanzar 92 % a concentraciones bajas y pH= 3.0.

En la evaluacion de la adsorcion de fenol, se prepararon diversas diluciones de agua
residual con alta concentracion de fenol, tomando como referencia un patron de
fenol de 1000 mg/L. Las distintas concentraciones de fenol fueron de 191.0 mg/L,
1588.0 mg/L, 1654.0 mg/L y 1685.0 mg/L con pH de 3y 6, respetivamente. En el
estudio se tomaron en cuenta tres variables, la concentracion de fenol en el agua

residual, el pH del agua y el tiempo de contacto.



Los resultados de remocion leido con el espectrofotometro Génesis 20, y se obtuvo
méxima absorcién en pH de 3 a 6 y una mayor remocion a baja concentracion y

mayor tiempo de contacto, la remocién se hizo por agitacién constante.



ANTECEDENTES

La produccion de carbon activado ha venido creciendo desde hace algunos afios
por ser un material utilizado para la eliminacion de contaminantes en el medio
ambiente y por los usos en los procesos de produccion tales como decoloracién de
aceites, desodorizacion de agua, clarificacién de vinos entre otros.

En cuanto a la adsorcion de fenol en Nicaragua no se han encontrado trabajos al
respecto, pero existen trabajos monograficos sobre obtencion de carbén activado
de origen vegetal y animal, pero ninguno con el fin de probar la capacidad de
adsorcién de fenol en aguas residuales. Los trabajos sobre carbdn activado y

extraccidon de sustancia quimica son los siguientes:

“Estudio de la remocion de arsénico en columnas empacadas con quitosana”,
(Arévalo, (2005), se baso en la adsorcion en columnas empacadas con quitosana
extraida de los caparazones de camardn, obteniéndose porosidad total de la
quitosana (0.8547), ademéas se encontr6 que la variable determinante en la

adsorcion de arsénico pentavalente fue el pH, obteniéndose una remocion del 94%.

También en el estudio “Obtencién de carbon activado a partir de residuos de hueso
vacuno a nivel de laboratorio por método quimico” (2002), se comparo el carbon
activado producido en el laboratorio con el carbdn activado de origen vegetal y los

resultados fueron similares.

En el estudio “Caracterizacion del carbén activado obtenido a partir de la semilla de
nancite a escala de laboratorio” (Enock Mendieta (2008). Este se activo
quimicamente, ademas se caracterizé la semilla y el carbén activado obtenido,

obteniendo un area superficial de 700 m?/g y con un didmetro medio de poros de 28

A

Un estudio sobre la efectividad del carbén activado en polvo para remover fenol
(Yan, Naiyun, & Wenhai, 2012) (CAP) obtenido a partir de bambu, cascara de coco
y carbon vegetal, indicaron que el CAP es un método efectivo, con una velocidad
de adsorcion con mas del 80 % del fenol removido en los primeros 10 minutos de

contacto.



JUSTIFICACION

Las aguas de desecho del lab-instituto CIDEA/UCA tiene alta concentracién de
fenol, (3500 mg/l) lo cual genera riesgo potencial para la salud, pueden intoxicar
debido a su alta volatilidad, por tal motivo no pueden descargar y deben ser tratadas
para remover el contaminante, formando sustancias inocuas que pueden ser

vertidas al sistema de alcantarillado sin producir ninguna contaminacion organica.

Cabe mencionar que el fenol no solo dafia al medio ambiente, debido a su alto grado
de toxicidad. Sino que 1.5 gramos de fenol consumido puede ocasionar la muerte,
por ende es necesario realizar el estudio de absorcion de fenol con carbon activado
para evitar la contaminacion del manto acuifero y posibles pérdidas humanas en el

futuro.

Por lo tanto es importante aplicar un tratamiento efectivo para eliminar el contenido
de fenol en las aguas de desecho con material adsorbente eficiente y economico
como el carbén activado, ya que el fenol es una sustancia organica bastante téxica
para los sistemas acuaticos naturales como para los organismos que se encargan
de descontaminar el agua en los sistemas de tratamiento bioldgicos,

concentraciones de 1-10 pg/L pueden afectar a estos organismos.

Los resultados de este estudio podrian ser muy utiles como primera fase en el
disefio de una planta piloto en la aplicacion de un sistema de tratamiento para la
remocion de fenol con carbén activado producido (CAP) de la vaina de malinche,
tanto en laboratorios quimicos como aguas residuales de la industria del cuero y
refineria de petréleo, para obtener un vertido con menor carga contaminante y

ayudar a disminuir el impacto en el medio ambiente.

Vi



I.  INTRODUCCION

En este trabajo se realizé la adsorcion de fenol en agua residual del laboratorio
del instituto de Capacitacion Investigacion y Desarrollo Ambiental (CIDEA) de la
Universidad Centro Americana, dado que las muestras de agua de desecho de
laboratorio de fisico quimica tienen una concentracion de 3500 mg/l de fenol,
perjudicial a los seres vivos, por tanto es necesario tratar el agua residual del

laboratorio CIDEA-UCA con carbon activado antes de ser drenado.

En cuanto a la adsorcién de fenol en Nicaragua no se han encontrado trabajos
al respecto, pero existen trabajos monogréaficos sobre obtencion de carbdn
activado de origen vegetal y animal, pero ninguno con el fin de probar la

capacidad de adsorcion de fenol en aguas residuales.

Las aguas de desecho del lab-instituto CIDEA/UCA tiene alta concentracion de
fenol, (3500 mg/l) lo cual genera riesgo potencial para la salud, pueden intoxicar
debido a su alta volatilidad, por tal motivo no pueden descargar y deben ser
tratadas para remover el contaminante, formando sustancias inocuas que
pueden ser vertidas al sistema de alcantarilado sin producir ninguna

contaminacion organica.

Cabe mencionar que el fenol no solo dafia al medio ambiente, debido a su alto
grado de toxicidad. Sino que 1.5 gramos de fenol consumido puede ocasionar la
muerte, por ende es necesario realizar el estudio de absorcion de fenol con
carbén activado para evitar la contaminacion del manto acuifero y posibles

pérdidas humanas en el futuro.

Por lo tanto es importante aplicar un tratamiento efectivo para eliminar el
contenido de fenol en las aguas de desecho con material adsorbente eficiente y
economico como el carbon activado, ya que el fenol es una sustancia organica
bastante toxica para los sistemas acuaticos naturales como para los organismos
que se encargan de descontaminar el agua en los sistemas de tratamiento

bioldgicos, concentraciones de 1-10 ug/L pueden afectar a estos organismos.



1)

2)

3)

4)

. OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GENERAL

Evaluar la capacidad de adsorcion de fenol en carbon activado obtenido a partir
de la vaina de Malinche, de muestras de agua residual de laboratorio CIDEA-

UCA proveniente del ensayo del método fenato.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Obtener carboén activado de la vaina de malinche mediante activacion quimica

usando como agente de activacion hidroxido de sodio 0.4M.

Determinar las condiciones de pH y tiempo de contacto para la remocién de
fenol.

Determinar la porosidad del carbon activado obtenido utilizando el modelo de

Freundlich.

Calcular el porcentaje de remocion de fenol adsorbido por carbon activado de la
vaina de malinche por método espectrofotométrico, de muestras de agua
residual de laboratorio CIDEA-UCA, provenientes del método amonio fenato.



. MARCO TEORICO

3.1 Fenol

El fenol se obtiene por sintesis orgéanica o destilacion fraccionaria del alquitran
del carbdn. El fenol tiene una presion de vapor de 47 a 20 °C (IPCS, 2001) y es
una masa cristalina clara o ligeramente rosada, polvo blanco. El fenol es muy
soluble en alcohol y ligeramente soluble en agua. Tiene un olor dulzén agudo,
es usado en la fabricacion de una variedad de productos, inclusive resinas

sintéticas, plasticos, goma, y tintes.

El fenol es un desinfectante general, en soluciones diluidas, es usado como
preservante, un antipruritico o un anestésico local en algunas preparaciones
meédicas el contacto con fenol puede causar quemaduras graves con destruccion

irreversible del tejido dérmico, bucal, ocular o del es6fago. (Sanidad, 2007)
3.2 Efectos del fenol
e Sistema nervioso central (SNC)

La intoxicacion sistémica por cualquier via puede dar como resultado un estimulo
en el SNC, seguido rapidamente por depresion del mismo con pérdida de la
consciencia, depresién respiratoria y coma. Los sintomas iniciales pueden incluir
nauseas, sudoracion excesiva, dolor de cabeza y vértigos. En un rango de unos
minutos a pocas horas después de la exposicion suelen producirse convulsiones

y coma, aunque pueden retrasarse hasta 24 horas.

Asi mismo, una exposicion leve puede causar irritacion del tracto respiratorio
superior. En el sistema cardiovascular puede ocurrir hemolisis y sintomas
cardiovasculares tales como taquicardia, arritmias e hipotension y dafnar el

transporte de oxigeno. Sanidad, C. d. (2007).



e Sistema gastrointestinal

El vomito y diarrea son efectos comunes de la toxicidad del fenol por cualquier
ruta de exposicion. En casos de ingestion, un dafio corrosivo difuso de la mucosa
puede afectar a todo el tracto gastrointestinal. La ingestion puede conducir a la

muerte por un fallo respiratorio.
e Sistema renal

La exposicion grave al fenol puede causar fallo renal agudo y desequilibrio acido-

base.
e Sistema ocular

El contacto con soluciones concentradas de fenol puede causar un fuerte dafio
en el o0jo, incluyendo inflamacion del mismo y del parpado. Puede nublarse la

superficie del ojo.
e Sistema dérmico

Cuando el fenol se aplica directamente sobre la piel, se forma una costra blanca
debido a proteinas precipitadas. Rapidamente esta costra se volvera de un color
rojizo y finalmente se caera, dejando la superficie manchada con un color

marroén.

Ademas si se mantiene el fenol sobre la superficie de la piel penetrara
rapidamente causando muerte celular y gangrena. Si se afecta mas de 100 cm?
de la piel, existe un riesgo de muerte inminente. Debido a las propiedades
anestésicas del fenol puede causar un dafio importante antes de manifestarse el
dolor. (Sanidad, C. d. 2007).

3.3 Propiedades Fisicas y Quimicas del Fenol

Los fenoles son compuestos organicos de estructura basica CeéHsOH, siendo el
fenol el mas soluble en agua que otros fenoles, con una solubilidad de 7 g en

100 g de agua a 25 °C. Segun Morrison, 1990 la solubilidad de los compuestos



fendlicos aumenta a medida que incrementa el numero de grupos hidroxilos en
el anillo bencénico, como es el caso de las compuestos hidroquinona, catecol y
resorcinol, los cuales presenta solubilidades a 25 °C de 8, 45y 123 gen 100 g

de agua respectivamente.

En relacion a su estado fisico el fenol puro y los fenoles sustituidos suelen ser
solidos cristalinos e incoloros. Sin embargo, los fenoles experimentan una rapida
oxidacion a compuestos organicos de color con estructuras de tipo quinona u
otras. La elevada reactividad de los fenoles suele ser una de sus propiedades
quimicas mas importante, donde se destacan las reacciones de oxidacion y de

formacién de ésteres.
e Oxidacion:

La oxidacion se puede realizar por eliminacion de hidrogeno o por adicion de un
oxidante como cloro, permanganato de potasio e incluso oxigeno, obteniéndose
como producto la benzoquinona, compuesto de color amarillo. Las
benzoquinonas sustituidas son amarillas, naranjas o rojas. Su facil formacién es
la causa de la aparicion de impurezas de color en la mayorias de las muestras

de fenoles (Morrison, 1990).
e Formacion de sales

Los fenoles, al igual que los alcoholes, experimentan reacciones que incluyen la
ruptura del enlace oxigeno-hidrégeno del grupo OH. El caracter acido de los
fenoles radica en la relativa estabilidad de los aniones que se forman en la
ionizacion, y en el efecto de solvatacion. El fenol reacciona con bases fuertes

para formar las sales llamadas fenéxidos, algunas veces fenatos o fenolatos.
3.4 Toxicidad

El fenol puede entrar al cuerpo humano a través de aguas contaminadas,
comidas u otros productos que contengan compuestos fendlicos. Es facilmente
absorbido a través de la piel o las mucosas, en particular por el tracto
gastrointestinal e igualmente puede ser inhalado en el aire o el humo (Dreisbach,
1980).



De igual manera el fenol ataca los pulmones, la mucosa gastrointestinal y el
higado ya que constituye los sitios mas importantes del metabolismo fendlico.
Segun (Litter, 1986) ademas su accidon corrosiva mata las terminaciones
nerviosas y causa necrosis muscular, acidosis metabdlica, hiperventilacion,
disnea, insuficiencia y lesiones renales, colapso cardiovascular y trastornos

neurologicos.

La Agencia de Proteccion Ambiental American (EPA) en 1991, asignd un puntaje
total (considerando diversos parametros) para el fenol de 804 y un puesto 85 lo
cual indica una alta toxicidad. La intoxicacion por fenol produce coma,
convulsiones, hemdlisis, edema cerebral y pulmonar, provocando la muerte por
falla respiratoria o shock. A largo plazo se han observado mutaciones, lesiones
cromosomicas, y efectos en el ADN. Ademas tiene efectos activadores de cancer
(Tejedor de Ledn, 2000)

3.5 Fenol en agua residual. Sistema de tratamiento

Extraccion por solvente: Proceso en el cual se utiliza un solvente insoluble
para el cual el fenol tiene gran afinidad, lograndose la transferencia del

contaminante desde la fase acuosa hacia el solvente.

Adsorcion: Los compuestos fendlicos se pueden adsorber sobre materiales
como carbdn activado, resinas poliméricas sintéticas y biopolimeros Alzate,
2000. Después de ser adsorbido el contaminante se debe realizar algun
tratamiento para reutilizar el adsorbente y obtener el fenol a mayor

concentracion.

Tratamiento electroquimico: Consiste en la aplicacién de una diferencia de
potencial entre dos electrodos. En uno de ellos ocurren reacciones de oxidacion
(dnodo de hierro) mediante las cuales se obtiene la reaccién de Fenton, mientras

que en el otro electrodo tienen lugar reacciones de reduccion (catodo de grafito

o carbon vitreo) formando OH' principal responsable de la mineralizacion.



Este método se utiliza para tratar contaminantes que no pueden ser degradados
por los tratamientos tradicionales segun Juttner, 2000. La desventaja de estas
nuevas alternativas, es que el fenol es un compuesto que demanda altas

concentraciones de Oz por lo cual es lentamente degradable (Zu-Cheng, 2004).

Biodegradacion: Este proceso utiliza los compuestos presentes en el agua (en
este caso el contaminante) como fuente de carbono y energia, transformandolos

en biomasa, dioxido de carbono y otros intermediarios.

3.6 Carbon Activado

El Carbdén Activado es posiblemente el medio mas comunmente usado para la
adsorcion, siendo producido por el calentamiento de sustancias carbonaceas o
bases de celulosa en ausencia de aire. Tiene una estructura porosa, y su aspecto
es similar al carbén o a la turba. Se encuentra disponible en forma granular, en
polvo o bloque. El carb6n activado se usa para remover o reducir varios agentes
quimicos como el cloro y otras fuentes contaminantes que crean problemas que

afectan el sabor, color y olor del agua.

Segun James E. Kilduff and Andrew Wigton, 1999 el carbdn activado es un
adsorbente microporoso que puede ser producido de una variedad de materiales
carbonaceos, incluyendo, madera, carbon, lignina, concha de coco y azucar. Sus
Unicas propiedades de adsorcion resultan de su alta area superficial, microporos,
y amplia variedad de grupos funcionales. La estructura del carbén activado es
comparada a las de los atomos de carbono que estan ordenados en pilas
paralelas de capas hexagonales, extensivamente con uniones cruzadas y

hexagonalmente enlazados.

Algunos heteroatomos, incluyendo el oxigeno, hidrogeno, nitrégeno, y otros,
pueden ser encontrados en la matriz de carbdn activado, en la forma de atomos
simples y/o grupos funcionales. Ellos estdn quimicamente conectados a los
atomos de carbono con valencias insaturadas que estan localizados en las
brechas de los planos basales (Pan & Jaroniec, 1996). El oxigeno es el

heteroatomo dominante en la matriz del carbén, y la presencia de grupos



funcionales, tales como, carboxilo, carbonilo, fenoles, pironas, lactonas, y

quinonas han sidos postulados (Leon & Leon, 1994).

Los grupos funcionales superficiales influyen en las propiedades y reactividad de
los carbones activados. Algunas técnicas, incluyen tratamientos térmicos, tales
como la oxidaciéon, aminacion e impregnacion con varios compuestos
inorganicos, los cuales modifican la actividad de los carbones. Esas
modificaciones pueden cambiar la reactividad de la superficie tanto como la

estructura y propiedades quimicas del carbén.

También (James E. Kilduff and Andrew Wigton, 1999) mencionan que la
adsorcidon de compuestos organicos por carbén activado es controlada por dos
interacciones principales: Primero, interacciones fisicas incluyendo efectos de
exclusion de tamafo y microporosidad. La exclusién de tamafio puede controlar
el acceso de las moléculas a los poros mas finos donde mayormente esta
localizada, el area superficial de adsorcion. Su impacto es primordialmente una
funcién de la accesibilidad al area superficial del adsorbente, lo cual es
gobernado por la distribucion relativa de los tamafos de los poros y las

moléculas.

Aunque la exclusion de tamafo reduce la asimilacion de macromoléculas por
adsorcion, la naturaleza de los microporos del carbon activado tiene un impacto
positivo en la adsorcién de pequenas moléculas. Con todos estos factores siendo
iguales, y asumiendo que el adsorbato y la superficie del carbén activado son
quimicamente compatibles, es tal que la energia es mayor en los microporos.
Como el ancho de los poros se aproxima a las dimensiones del adsorbato, se
hacen posibles las coincidencias de multiples puntos de contactos y fuerzas
superficiales. Por lo tanto, incrementando la microporosidad se espera

incrementar la adsorcion de moléculas de bajos pesos moleculares. (G C. , 1998)

Las interacciones quimicas implican la naturaleza quimica de la superficie, del
adsorbato y del solvente. Ellas pueden ser significantes tanto para pequefios
como grandes compuestos organicos. Las interacciones hidrofobicas relacionan

primordialmente a la compatibilidad entre el adsorbato y el solvente.



En adicion a la adsorcion fuerzas de dispersion no especificas, el adsorbato
puede especialmente interactuar con la superficie del carbon, incluyendo los
planos basales de electrones, electrodos desapareados localizados en las
brechas de los planos bases terminales, y la superficie de los grupos funcionales.
Tales grupos pueden influenciar la polaridad de la superficie y su interaccion con
el solvente. Es mas, tales mecanismos de sorcion pueden ser influenciados por
la composiciéon del agua fundamental para los adsorbatos ionizables; por
ejemplo, las interacciones electrostaticas pueden ser influenciadas por el pHy la

fuerza ionica. (Moreno-Pirajan, 2011)

El carbon activado en el proceso de absorcion eventualmente alcanza un punto
en el no adsorbe mas material. Este carbon activado gastado debe ser entonces
regenerado o desechado las forma mas comun de regeneracion es la térmica,
aunque se usan varios tipos de regeneracién quimica. Sin embargo aunque el
carbon activo es un adsorbente casi universal, la clave de la economia del
proceso esta en la posibilidad de su regeneracion y reutilizacion. (Redesma,
2003).

3.7 Aplicaciones del carbdn activado.

El carbon activado tiene una amplia gama de aplicaciones tanto en polvo como
granular en medio liquido y gaseoso. Sus aplicaciones en medio liquido abarca
la decoloracion de licores de azucar, potabilizaciéon de aguas (eliminacién de olor,
color, sustancias quimicas, bacterias, tratamientos de aguas residuales,
decloracion de aguas para su uso en la fabricacion de bebidas refrescantes,
decoloraciéon y mejora de bebidas alcohélicas (vinos, rones), purificaciéon de
grasas y aceites comestibles, purificacion de proteinas, como medicamento en
la desintoxicacion de personas, purificacion de plasma sanguineo, separacion

de elementos metélicos (oro, plata), entre otras. (Rodriguez y Molina, 2001).

Por su parte en medio gaseoso encuentra sus aplicaciones en el
almacenamiento y separacion de gases, en mascaras antigas, proteccion

antirradiactiva en plantas nucleares, desodorizante de productos alimenticios,
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ademas hoy tiene amplias perspectivas de aplicacidbn como soporte catalitico y
como catalizador. (Rodriguez y Molina, 2001)

Entre otras aplicaciones, de forma general, se pueden mencionar su utilizacion
en filtros de cigarrillos y plantillas de calzados, entre otros. En general, el carbon
pulverizado se aplica en medio liquido mientras el granulado puede ser aplicado

en ambos medios.
3.8 Obtencién del carbon activado.

El carbon producto de la pirolisis es practicamente inactivo, con area superficial
especifica del orden de unos pocos metros cuadrados por gramo, mientras que
un absorbente con una porosidad desarrollada y una correspondiente amplia
area superficial es solo posible por la activacion del material carbonizado, por
gasificacion parcial, con un activante como: vapor de agua, diéxido de carbono
0 mezclas de ambos y otras sustancias quimicas, aunque el vapor de agua es
el agente de activacion mas usado en las plantas industriales. (Rodriguez y
Molina, 2001)

3.9 Principales adsorbentes de uso general

Los carbones activados son materiales que poseen un alto poder de adsorcion,
como resultado de una importante y variada red de poros. Estos sélidos suelen
Ser microporosos y, Como consecuencia, presentan altos valores de superficie

especifica, normalmente entre 1000 y 1500 m?/g.

Las formas mas comunes en que se comercializan estos adsorbentes para el
tratamiento de aguas son carbones activados en polvo (CAP) y carbones
activados granulares (CAG).

Las propiedades adsorbentes de un carbon activado no sélo estan definidas por
Su estructura porosa, sino también por su naturaleza quimica. El carbon activado
presenta en su estructura atomos de carbono con valencia insaturada; ademas,
grupos funcionales (principalmente de oxigeno y nitrégeno) y componentes

inorganicos responsables de las cenizas, todos ellos con un efecto importante
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en los procesos de adsorcion. La oxidacion de un carbdn, que es inherente a la
fabricacion del carbén activado, resulta en la formacion de grupos de hidroxilo,

carbonilo, carboxilo. (Rodriguez y Molina, 2001).

En la figura 3.1 se muestran los grupos funcionales de una estructura de carbon

activado.
Carboxilo Lactona Fenol Carbonilo
O+ OH + 9] + + Eter
N % {
R
g?r?'Xido"(') | ~— Cromeno
1Cl1CO O

Anhidrido Carbonilico

Figura 3.1. Grupos funcionales de una estructura de carbon activado. Tascén,
(2015)

La composicion tipica del carbon activado es: 1-22 % O, 73-99% C, 0.5-5% Hy
1-20 % Cenizas. Los poros de un carbdn activado se clasifican en tres tipos, de

acuerdo a su tamafio:

e Los microporos son poros con un diametro d < 20 A y son los que mas area
proporcionan. Son Uutiles para adsorber moléculas muy pequefias, que

generalmente se encuentran presentes en la purificacion de gases.

e Los poros medios 0 mesoporos estan en el rango de 20 < d <500 A y aunque
su contribucién al area total es menor que los microporos, su tamafio les
permite adsorber moléculas grandes que por lo general estan presentes en la

purificacion de liquidos.
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e Los macroporos con d > 500 A, casi no contribuyen al area total de un carbon,
pero su Importancia radica en que actian como vias de acceso a los
mesoporos y microporos, afectando la velocidad de difusion de las impurezas

en el carbon.

3.10 Métodos de activaciéon utilizados para la obtencién de carbdn

activado

El proceso de activacion consiste basicamente en reordenar los atomos de
carbono en anillos tipo benceno para lograr una estructura cristalina reticular

similar a la del grafito.

En la figura 3.2 se muestra una estructura cristalina de un atomo de carbono

reordenado en forma de anillos.

Figura 3.2 Estructura cristalina reticular

En otras palabras, la activacion consiste en "multiplicar" la cantidad de poros de
un carbon dando como resultado una estructura extremadamente porosa de gran
area superficial disponible para llevar a cabo el proceso de adsorcion de
impurezas que provocan olor, color o sabor indeseable. Existen en la actualidad
dos métodos de activacion, estos son: la activacion fisica y la activacién quimica.
La activacion fisica, normalmente se lleva a cabo en dos etapas, la carbonizacion

del precursor y la gasificacion controlada del carbonizado.
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En la carbonizacion a altas temperaturas entre 800-1000 °C, se eliminan del
precursor elementos tales como el hidrogeno y el oxigeno, para dar lugar a un
esqueleto carbonoso con una estructura porosa rudimentaria. En la activacion
quimica, es necesario un solo horno. El precursor, normalmente se impregna con
un agente quimico o activante; preferentemente acido fosférico (aunque también
se puede utilizar cloruro de cinc), el material impregnado se calienta en un horno
a 400-600 °C.

3.11 Activacion fisica

El proceso se inicia con la etapa de carbonizacién, de modo que se logre la
deshidratacion y la desvolatilizacion de forma controlada, obteniéndose un
carbonizado con elevado por ciento en carbono fijo y una estructura porosa
inicial. Durante la carbonizacién los elementos no carbonosos, como el
hidrogeno y oxigeno, presentes en la materia prima, son eliminados en parte por
la pirolisis del material y los atomos de carbono se organizan en estructuras
microcristalinas conocidas como "cristalitas grafiticas elementales". Entre estos

microcristales hay espacios libres, debido a que su ordenamiento es irregular.

Estos espacios son bloqueados por carbono amorfo, alquitranes y otros residuos
de la descomposicion pirolitica del material celulésico. Como resultado de ello
los carbones producto de la carbonizacion solo presentan una pequefia
capacidad de absorcion aumentandose esta capacidad a través del proceso de
activacion. La activacion se realiza en una segunda etapa a temperaturas entre
800 y 1100 °C en presencia de un oxidante como agente activante que puede

ser CO2 y vapor de agua.

La oxidacion del carb6n amorfo y la gasificacion no uniforme de los microcristales
conduce, en la primera fase de activacion, a la formacion de nuevos poros, o
sea, al desarrollo de una estructura microporosa. Se puede ver que hay una gran
relacion entre la capacidad de absorcién, como funcion del desarrollo de la
estructura porosa, y la gasificacion del material carbonoso. Por tanto el término

"pérdida por combustiéon" (burn off) se usa como una medida del grado de
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activacion e indica el por ciento en peso de decrecimiento del material durante la

activacion.

Segun Dubinin, para pérdidas por combustion menores del 50 % se obtienen
carbones activados microporosos, si la pérdida por combustion es mayor del 75
% se obtiene un carbdn macroporoso, si la pérdida por combustion esta entre el
50 y 75 % el producto obtenido es una mezcla de estructura micro y

macroporosa.
3.12 Activacion quimica

Este proceso se desarrolla en una sola etapa, calentando en atmdsfera inerte
una mezcla del agente activante con el material de partida. Las sustancias mas
usadas son: acido fosférico (HsPOa4), Cloruro de cinc ( ZnCl2), acido sulfarico
(H2S04), aunque también se han usado sulfuros y tiocianatos de potasio,
cloruros de calcio y magnesio, hidroxidos de metales alcalinos, entre otras
sustancias, siempre en dependencia de la materia prima original a utilizar y el

mayor o menor volumen de poros de un tipo o de otro que se quiera obtener.

Entre las materias primas de origen vegetal se utiliza fundamentalmente aserrin
de madera y como agente activante el acido fosférico (HsPO4). Considerando
que el aserrin es un desecho y el activante se puede recuperar, hace al proceso
comercialmente viable, aunque también se utilizan otras materias primas como

los carbones minerales. Castellan, (1998)

El proceso involucra el mezclado de la materia prima original con el agente
activante (deshidratante), formando una pasta que luego es secada y
carbonizada en un horno, a una temperatura entre 200 y 650 °C, ocurriendo una
deshidratacion con el resultado final de la creacion de una estructura porosa y
una ampliacion del area superficial. Los parametros fundamentales que
controlan el proceso de activacion quimica y el producto a obtener son: la
relacion de impregnacion, la temperatura de activacion y el tiempo de residencia.
La dependencia de la estructura del carbon con estas variables puede ser

seguida por los cambios en las formas de las isotermas de adsorcion.
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3.13 Regeneracién del carbdn activo

La viabilidad econdmica de la aplicacion del carbon activado depende de la
existencia de un medio eficaz para su regeneracion y recuperacion, una vez
agotada su capacidad de adsorcidén. El carbdon activo granular se regenera
facilmente por oxidacion de la materia organica y su posterior eliminacion de la
superficie del carbon en un horno. En este proceso se destruye parte del carbon,
entre un 5y un 10%, y es necesario reemplazarlo por carbon nuevo o virgen. Es
conveniente aclarar que la capacidad de adsorcién del carbon regenerado es

ligeramente inferior a la del carbén virgen.
3.14 Importancia de la textura porosa del carbon activo

En la figura 3.3 se muestra la representacion esquematica del sistema poroso de
un carbon y la clasificaciébn de los poros segun su tamafio (d = dimensién

caracteristica del poro). Los circulos representan las moléculas del adsorbato.

Superficie externa

Macroporos
d > 50nm

Microporos

d < 2nm

Figura 3.3 Textura porosa de los carbones activados. (2015)

Los carbones activados, pueden presentar elevadas superficies especificas, del
orden de 1000 m?g e incluso llegar a los 3000 m?/g. Los elevados valores de
superficie especifica se deben en gran medida a la porosidad que presentan los
materiales carbonosos, siendo los microporos los que mayor contribucién tienen

en la superficie especifica. Castellan, (1998)
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En principio, 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 es siempre cierto, ya que debemos tener en cuenta el posible
“efecto de tamiz molecular”. Asi, dependiendo del tamafo de las moléculas del
adsorbato, puede suceder que éstas sean mayores que algunos de los poros, y
por tanto, no toda la superficie sea accesible a dichas moléculas. Castellan,
(1998)

Por otro lado, también hay que tener en cuenta, tanto 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. Por ejemplo, todos los carbones
presentan en principio un caracter hidréfobo, no obstante podemos disminuir
este caracter hidrofobo adicionando grupos superficiales polares. Castellan,
(1998)

Esto puede conseguirse por oxidacion con algun tipo de agente oxidante. Los
grupos oxigenados dan lugar a centros primarios de adsorcion de moléculas de
agua que a su vez adsorberan nuevas moléculas por formaciéon de puentes de
hidrogeno. De esta forma se aumenta el caracter hidréfilo y la “mojabilidad” de

los carbones.

En el caso de la adsorcidn de compuestos inorganicos en fase acuosa esto
podria resultar beneficioso. Sin embargo, en el caso de que el carbén activado
vaya a ser usado para adsorber compuestos en fase gas, el hecho de que los
poros estén ocupados, o incluso bloqueados, por moléculas de agua puede
llegar a disminuir sustancialmente la capacidad de adsorcién del carbon. De
hecho este efecto combinado de oxidacion/adsorcion de humedad de los
carbones activados se conoce como efecto de envejecimiento y es algo a evitar
en la medida de lo posible, especialmente para las aplicaciones en fase gas.
(Castellan, 1998)
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El que un carbén sea globalmente acido o basico dependera tanto de la
concentracion de estos grupos como de la fuerza como acido o base de los
mismos. De forma intuitiva, se puede deducir que un carbon de tipo basico sera
preferible para la adsorcion de compuestos acidos que un carbon de tipo acido

y viceversa.

Por otro lado, los grupos acidos tienden a liberar protones, especialmente en los
medios basicos, mientras que los grupos béasicos tienden a captarlos cuando se
encuentran en un medio acido. De esta forma pueden aparecer cargas positivas
0 negativas en la superficie del carbon. De forma genérica: si el pH del medio es
mayor que el punto de carga cero del carbon (pHpzc, pH en el cual el niumero de
cargas positivas es igual al de cargas negativas de forma tal que la carga neta
sobre la superficie del carbén es cero), tendremos un predominio de las cargas
negativas en la superficie del carbén; por el contrario, si pH < pHpzc obtendremos

una superficie cargada positivamente. Anexo nomenclaturas pagina 47. (2015)

Las condiciones en las que un carbon tenga una carga neta negativa seran
preferibles para adsorber cationes y aquellas en las que presente una carga neta
positiva lo serdn para adsorber aniones. Dado que al modificar el pH de los
efluentes contaminantes no siempre resulta sencillo es preferible optimizar la
qguimica superficial del carbon activado teniendo en cuenta los criterios anteriores

para que la adsorcién sea maxima.

Optimizar la textura porosa y quimica superficial de un carbon activo no siempre
es una tarea sencilla maxime si tenemos en cuenta que la textura porosa y la
guimica superficial pueden estan interrelacionadas. Por ejemplo, un aumento en
el contenido en grupos superficiales oxigenados puede modificar la textura
porosa de un carbon, ya que se pueden bloquear parte de los microporos lo que

disminuye la accesibilidad al sistema poroso. (Castellan, 1998)

Un tratamiento térmico a temperaturas elevadas para eliminar grupos
superficiales puede también producir un colapso de la textura porosa

disminuyendo también el volumen de poros. Asi, a veces puede ser necesario
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llegar a soluciones de compromiso cuando se pretende optimizar la textura

porosa y quimica superficial de un carbon.
3.15 Adsorcién

La adsorcion se define como un proceso superficial de transferencia de masa,
en el cual las moléculas disueltas o dispersas presentes en una fase (liquida o
gaseosa) se unen o adhieren a la superficie de otra (sdlida). El solido en cuya
superficie se produce la adsorcion se denomina adsorbente y la sustancia que

es adsorbida recibe el nombre de adsorbato. (Levine, 1996)

La adsorcion surge como resultado de fuerzas moleculares insaturadas y
desequilibradas presentes en toda la superficie sélida, asi de este modo cuando
la superficie sélida entra en contacto con un liquido o un gas surge una
interaccion entre las fuerzas de la superficie solida y las de liquido o gas. La
superficie sdlida tiende a reunir o concentrar sus fuerzas residuales atrayendo y
reteniendo en su superficie las moléculas, atomos, o iones del gas o liquido, esto
resulta en una gran concentracibn mayor en los alrededores cercanos de la

superficie sélida que en el interior de la fase gaseosa o liquida. Levine, (1996)

La adsorcion involucra dos tipos de fuerzas, fuerzas fisicas que pueden ser
momentos dipolos fuerzas polarizadas, fuerzas dispersas asi como fuerzas
repulsivas asi como fuerzas quimicas surgidas de una redistribucién de

electrones entre la superficie solida y los atomos adsorbidos. (Levine, 1996)

La adsorcion es distinta de la absorcién y entre ellas debe establecerse una clara
diferencia. En este Ultimo proceso la sustancia no se retiene en la superficie, sino
gue pasa hacia el interior de la superficie, la penetra (rellenado de poros) y se

distribuye por todo el cuerpo de un sélido o liquido.

La adsorcién es un fendbmeno de gran importancia tecnolégica. Es asi como
algunos de estos adsorbentes son utilizados a gran escala como desecantes o
soportes para catalizadores; otros son usados para la separacion de gases, para
la purificacién de liquidos, el control de contaminantes o para la proteccion

respiratoria. (Levine, 1996)
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3.16 Diferencia entre adsorcién y absorcién

Cuando una sustancia se adhiere a una superficie se habla de adsorcion, en este
caso, la sustancia se adhiere a la superficie interna del carbon activo. Cuando la
sustancia es absorbida es un medio diferente entonces se conoce como
absorcion. Cuando un gas es atraido dentro de una solucion se habla de
absorcion.

Absorcion es un término que se vincula a absorber. Este verbo puede hacer
referencia a distintas cuestiones: al amortiguamiento ejercido por un cuerpo ante
una radiacion que lo traspasa; a la atraccion desarrollada por un sélido sobre un
liquido con la intencidén de que las moléculas de éste logren penetrar en su
sustancia; a la capacidad de un tejido o de una célula para recibir una materia
que procede de su exterior.

3.17 Tipos de adsorcion

Existen diferentes tipos de adsorcion dependiendo de la naturaleza de las
fuerzas involucradas, la adsorcion puede ser de dos tipos: la fisisorcion y la

quimisorcion.

La adsorcién es un proceso por el cual atomos, iones 0 moléculas son atrapados
o retenidos en la superficie de un material, en contraposicion a la absorcion, que
es un fendbmeno de volumen. Es decir es un proceso en el cual un contaminante
soluble (adsorbato) es eliminado del agua por contacto con una superficie sélida
(adsorbente). El proceso inverso a la adsorcion se conoce como desorcién. En
quimica, la adsorcion de una sustancia es su acumulacion en una determinada
superficie interfacial entre dos fases. El resultado es la formacion de una pelicula

liquida o gaseosa en la superficie de un cuerpo soélido o liquido. (Levine, 1996)

Fisisorcién o adsorcion fisica

En la fisisorcidon las moléculas del adsorbato se mantienen unidas en la superficie
del solido por medio de las fuerzas intermoleculares de Van der Waals, que son

similares a las fuerzas de cohesion estando presentes en la condensacion de
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vapores. Los principales aspectos que caracterizan la fisisorcidbn son los

siguientes:

Entalpias de adsorcion desde -4 hasta -40 KJ/mol.

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

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

No se aprecia energia de activacion de adsorcion.

Se forman capas multiples adsorbidas.

No es especifica.

Quimisorcion o adsorcion quimica

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

superficie del adsorbente produciéndose asi enlaces relativamente fuertes que

conducen a procesos irreversibles. La union formada entre el adsorbato y el

adsorbente es esencialmente una unién quimica y por tanto mucho mas fuerte

que la fisosorcion. Este tipo de adsorcién se caracteriza por:

Entalpias de adsorcidon que van desde -40 hasta -800 KJ/mol.

Se observa a temperaturas elevadas.

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

Se manifiesta energia de activacién de adsorcion.

La adsorcion da lugar a lo sumo a una monocapa.

Factores que afectan la adsorcion

Los factores que afectan el proceso de adsorcidén son los siguientes:

Las caracteristicas fisicas y quimicas del adsorbente, entre estas se
encuentra; el area superficial, el tamafio de poros, la composicion quimica,

etc.
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e Las caracteristicas fisicas y quimicas del adsorbato por ejemplo el tamafio

molecular, la polaridad molecular, la composicion quimica, etc.

e Latemperatura.

e La concentracion del adsorbato en la fase liquida.

Grado de ionizacion del soluto

3.18 Equilibrio de adsorcidn

Cuando una superficie solida es expuesta a una fase gaseosa o liquida estas
chocan contra la superficie del solido, algunas de las moléculas en colision se
adhieren a la superficie solida por variadas fuerzas y por lo tanto vienen a ser
adsorbidas por la superficie solida, mientras que otras rebotan. Inicialmente la
velocidad de adsorcion es grande cuando toda la superficie sélida entera se
encuentra libre de mas y mas moléculas de gas o liquido, que tienden a cubrirla,
decreciendo la superficie, asi como la rata de adsorcion, sin embargo la
velocidad de desorcion, las moléculas adsorbidas rebotan de la superficie debido

a la saturacion del area superficial.

Al mismo tiempo la adsorcion continla en descenso, mientras la desorcion se
incrementa hasta que el equilibro entre la adsorcion y la desorcion es alcanzado,
en este estado el solidé esta en equilibrio de adsorcion con el gas o liquido,
siendo ambas velocidades la misma. Este es un equilibrio dinamico por que el
namero de moléculas que chocan contra la superficie es igual al nUmero de

moléculas que rebotan de la superficie sélida.

En el sistema adsorbato-adsorvente, en equilibrio, la cantidad adsorbida x/m es
funcidn de la presion para una fase gaseosa o la concentracion para una fase

liquida, asi como de la temperatura. Esto se expresa mediante la ecuaciéon 3.1.

=f(P-C-T>) (3.1

X
m
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3.19 Adsorcion Isotérmica

Si la temperatura es mantenida constante entonces el sistema de equilibrio de

adsorcion puede ser representado por la ecuacion 3.2.

= f(P - C) [T = Constante] (3.2)

X
m

Tal equilibrio es llamado adsorcion isotérmica que se muestra en la siguiente

figura 3.4.

Armount adzobad

1 1 1 1
100 200 200 Al
Equiliriurm cone.

Figura 3.4 Adsorcion isotérmica

3.20 Adsorciéon Isobarica

Cuando la presion se mantiene constante entonces el sistema de equilibrio de

adsorcion puede ser representado por la ecuacion 3.3.

% = f(C, T)[P = Constante] (3.3)

Tal equilibrio es llamado adsorcion isobarica que se muestra en la siguiente

figura 3.5.
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Figura 3.5 Adsorcién isobérica

3.21 Adsorcioén Isotérica

Este equilibrio es alcanzado cuando la cantidad adsorbida se mantiene

constante con variacion de la presion para gases, la concentracion para liquidos.

= f(P - C) [% = ConstanteJ (3.4)

X
m
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Figura 3.6 Adsorcién isotérica

3.22 Adsorciéon de soluciones

La adsorcion en fase liquida puede tomar lugar en cualquiera de las tres
interfaces, liquido-sdlido, liquido — liquido o liquido-vapor, sin embargo en la
practica han sido mejor conocido las adsorciones en la interface liquido-sélido,
esto es debido de hecho a la purificacion de liquidos tales como agua, vino y
aceites y su decolarizacion y desintoxicacion ha sido llevada a cabo por siglos
usando carbo6n vegetal y carbén activado. La adsorcion de soluciones con carbén
activado fue reconocida muy tempranamente por estudios de Freundlich, en

acidos ligeramente grasosos y fenoles.

El termino area superficial especifica tiene un significado definido en el caso de
microporo de carboén, por que la medida de las moléculas del soluto tiene una
profunda influencia en la medida del area superficial, de este modo si un carbén
activado es utilizado para una aplicacion particular, su area superficial debera
ser determinada con un analisis molecular con la apropiada forma y tamafio. Por
encima de los procedimientos de medicion del area superficial distribucién forma
y tamanfo de los poros que parecen ser muy simples, recientemente trabajos han
mostrados que la descripcion de adsorciones de soluciones es muy simplificado.
(Levine, 1996)
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3.23 Isotermas de adsorcion

La relacion entre la cantidad de sustancia adsorbida por un adsorbente y la
presion o concentracion de equilibrio, a una temperatura constante se denomina
isoterma de adsorcion. Generalmente se presentan seis tipos de isotermas, las

cuales pueden apreciarse en anexo Figura 10.3. (Levine, 1996)

Las isotermas de adsorcion generalmente siguen una de las seis formas. Las
isotermas del tipo I, son caracteristicas de adsorbentes que tienen poros
extremadamente pequefios; la adsorcion se produce a bajas presiones relativas.
Las del tipo Il y IV indican cualquier adsorbente no poroso o que tienen poros
relativamente grandes; presenta un incremento de la cantidad adsorbida a
presiones relativas intermedias y ocurre mediante un mecanismo de llenado de

multicapas. (Levine, 1996)

Las del tipo Ill al igual que las del tipo V son caracteristicas de interacciones
adsorbato-adsorbente débiles. Las del tipo Il ocurren cuando la interaccién
adsorbato-adsorbente es baja, pero se diferencian de la anterior en que el tramo
final es asintético. Las isotermas del tipo VI son poco frecuentes. Este tipo de
adsorcién en escalones ocurre solo para sélidos con una superficie no porosa

muy uniforme:

También existen correlaciones que expresan las isotermas de adsorcion, esto es
la funcionalidad entre la concentracion adsorbida expresada en (mg del soluto/
g del adsorbente) y la concentracion del soluto en la fase liquida en unidades de

(mg/L) a una temperatura determinada, segun la ecuacién 3.5:

q= (ﬂ) v 3.5)

Donde q es la cantidad adsorbida por el adsorbente en (mg/g), V es el volumen
de la muestra en (L), Co es la concentracion inicial en (mg/L), Ce, es la
concentracion en equilibrio de la fase liquida en (mg/L) y m es la cantidad de

adsorbente en (g).
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Hay diferentes modelos matematicos que describen las isotermas de adsorcion
y que a su vez permiten entender la naturaleza del equilibrio de adsorcion sélido-
gas o solido-liquido originando el desarrollo de una amplia variedad de
ecuaciones de isotermas. De los diversos modelos matematicos de isotermas

existentes, en el presente trabajo se emplearan las isotermas de Freundlich.
3.24 Adsorcion de soluciones diluidas

La adsorcion de solutos acuosos y no acuosos pueden ser llevadas a cabo
poniendo una cantidad conocida de carbon activado en contacto con diferentes
concentraciones del soluto, en recipientes cerrados bajo una constante agitacion
durante determinado tiempo que puede variar de pocos minutos a muchas horas
dependiendo de la naturaleza del carbon activado y el soluto que sera adsorbido.
(Maron y Prutton, 1968).

Las ecuaciones de Freundlich y de Langmuir han sido empleadas para explicar
resultados en adsorcion de soluciones diluidas pero como se ha mencionado la
ecuacion de Freundlich carece de una base tedrica y la ecuacion de Langmuir
asume una constante de energia de adsorcion sobre la superficie del carbon, lo
cual es ciertamente no verdadero para el caso del carbon activado. (Maron y
Prutton, 1968).

Debido a esto una serie de ecuaciones han sido creadas y modificadas
incluyendo la ecuacion de Langmuir y de Freundlich, sin embargo todas estas
ecuaciones son empiricas, por lo tanto no han sido cominmente usadas. La
ecuacion de Freundlich a pesar de sus inherentes deficiencias es aun
considerada la mejor para la aplicaciones de la adsorcién de soluciones con
carbon activado para soluciones diluidas. La relacién entre la cantidad de
sustancia adsorbida por un adsorbente y la presion o concentracion de equilibrio,

a una temperatura constante se denomina isoterma de adsorcion.
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3.25 Ecuacién de Freundlich

El modelo de Freundlich fue una de las primeras ecuaciones propuestas para
relacionar la cantidad adsorbida con la concentracion del adsorbato en la

solucién:

q=Kg-C/" (3.6)

Donde Kr y n son constantes empiricas que dependen de la naturaleza del
adsorbente y del adsorbato y de la temperatura. El valor g es la cantidad de
adsorbato adsorbido (mg/g), Kr es la constante de Freundlich la cual es tomada
como un indicador de la capacidad de adsorciéon (L/g), Ce es la concentracién en
equilibrio de la fase liquida (mg/L) y n es la constante de heterogeneidad de los

sitios de energia. La forma lineal de la ecuacion es la siguiente.
1
logi0q = o logyo Ce + log Kr 3.7)

Al graficar se obtiene una linea recta cuya pendiente es igual a 1/n y la ordenada

en el origen es logio Kr! .

3.26 Ecuacién de Langmuir

Una ecuacion mucho mas exacta para las isotermas del tipo I, la dedujo Irving
Langmuir por consideraciones tedricas, esta ecuacion guarda importancia para
la teoria de fisisorcion asi como la quimisorcién, la cual fue derivada por medio
de calculos estadisticos y termodinamicos teniendo en cuenta las suposiciones

siguientes:

e Las entidades adsorbidas atomos, moléculas o iones son sujetados a la

superficie a sitio definidos.

e Cada sitio alberga una y solamente una entidad adsorbida.
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e El estado de energia de cada entidad adsorbida, es la misma en todos los
sitios de la superficie, independientemente de la presencia o ausencia de

otras entidades adsorbidas en sitios vecinos.

e El modelo de Langmuir asume que la superficie es perfectamente lisa y
homogénea y que las interacciones laterales entre las entidades adsorbidas

son insignificante.

Para ello, postulé que los gases al ser adsorbidos por la superficie del sélido
forman Unicamente una capa de espesor mono molecular, la velocidad de
liberacion dependera a su vez de la superficie cubierta aumentando hasta la
saturacion. Estas dos velocidades, condensacion y evaporacion, alcanzan un
momento en que se hacen iguales y entonces se establece el equilibrio. (Maron
y Prutton, 1968).

La ecuacion de Langmuir es la siguiente:

Q * bC,

qe:1+b*ce

(3.8)

En donde ge es la cantidad de adsorbato adsorbido (mg/g), b es una constante
gue es tomada como un indicador de la capacidad de adsorcion de la monocapa
(mg/g) y Ce es la concentracion en el equilibrio de la fase liquida (mg/L). Los
valores de b pueden determinarse experimentalmente si se grafica los datos

obtenidos en la ecuacién 3.8. (Maron y Prutton, 1968).

De tal manera que se obtiene una linea recta cuya pendiente es igual a 1/bCe y
la ordenada en el origen es 1/b'. La aplicabilidad de la ecuacion de Langmuir para
datos experimentales ha sido aplicada por un gran numero de investigadores
donde para muchos datos de quimisorcidn, la ecuacion de Langmuir resultd

valida solo dentro de un rango restringido de datos. (Maron y Prutton, 1968).

Las suposiciones de que los sitios de adsorcion en la superficie soélida, son
energéticamente homogéneos y que las interacciones laterales entre las

moléculas adsorbidas, son los puntos débiles del modelo de Langmuir.
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IV Metodologia
4.1 Materiales

4.1.1 REACTIVOS

Los reactivos utilizados fueron: Agua destilada, cloro, Hidroxido de sodio 0.4M y
0.1M, Hidroxido de Amonio 0.5N, Amino-antipirina, Ferricianuro de potasio,

solucion amortiguadora de fosfato.
Utensilios y cristaleria de laboratorio

Cristaleria utilizada: Soporte universal, Buretas, Espatulas, Agitadores de vidrio,
Beakers, Crisoles de porcelana, Erlenmeyer de 250 ml, Embudos de vidrio, Papel

filtro (mili poro), Pipetas, Pipetas aforadas: 5, 10, 25, Mortero Triturador.
4.1.2 Equipos

Los equipos utilizados fueron los siguientes: ADVENTURER, Estufa eléctrica,
Cronometro, Campana extractora de gases, Pesas substancias, Bandeja,
Espectrémetro marca SPECTRONIC Génesis 20, Manta calefatora, Triangulo de

ceramica, Termémetro, Balanza analitica OHAUS.

método experimental

» Procedimiento para determinacion de humedad CAP de Vaina de Malinche

Se pesoO el crisol sin la muestra de CAP y con la muestra de CAP (39),
consecutivamente se agregd 3 ml de agua destilada dejandolo en reposo por 20
minutos, antes de la introduccion al horno por una hora a una temperatura de
120°C, una vez culminado el tiempo se colocé la muestra en el desecador y

posteriormente se peso.

* Procedimiento para determinacion de cenizas CAP de Vaina de Malinche

Se introdujo el crisol sin la muestra de CAP en la mufla a 120°C por una hora,

transcurrido el tiempo se colocé en el desecador, hasta estar a una temperatura
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ase

quible y pesarlo, seguidamente se agreg6 la muestra de CAP (3 g) repitiendo el

proceso antes descrito.

Se

Procedimiento para determinacion de la densidad aparente del CAP de

Vaina de Malinche

midieron 200 ml de agua destilada en una probeta de 500 ml pesando diez

gramos de muestra de CAP, se introdujo en la probeta y se midi6 el desplazamiento

de agua.

4.2

Procedimiento Experimental

4.2.1 Técnica de obtencion del carbén activado de vaina de malinche

Pro

a.

cedimiento para elaborar el carbén activado.

Selecciono y limpio la vaina de malinche: Se lavado con agua limpia.

. Escurriendo y secando de las vainas de malinche.

Reduccion de tamafio y pesado de la vaina de malinche: Reduccion con molino
de rodillo. Anexo figura 10.7 y 10.8

. Impregnacion y pesado de la vaina de malinche: la vaina triturada es

impregnada con el agente de activacion (Hidroxido de sodio 0.4M). La relacién
de impregnacion es de 1-1.5 (por cada unidad de masa de semilla triturada se
utilizan 1.5 (ml) unidades de peso de sustancia activante). El tiempo de
impregnacion es de 10 minutos. Agitacion constante para procurar una mezcla

homogénea.

Carbonizacion: Se utilizo una mufla 1400 furnace para la carbonizacion del
material durante un tiempo de carbonizacion de 30 minutos. En esta etapa es
importante tener control de la temperatura para evitar que se obtenga una gran
cantidad de cenizas (temperaturas muy altas) o deficiente activacion
(temperatura muy baja); La temperatura de carbonizacion utilizada fue de
350°C. Anexo figura 10.6
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f.

Lavado y recuperacion de la sustancia activante: para liberar el carbon de

sustancias ajenas y sometidas a las pruebas de adsorcion.

4.2.2 DETERMINACION DE PORCENTAJE DE HUMEDAD

Se emplea para determinar la cantidad de agua presente en el carbon activado
producido. Para realizar la determinacion se necesito un crisol, balanza analitica de
precision y un horno. El contenido de humedad en los agregados se calcula

mediante la ecuacion 4.1.
(W-D)
P= *x 100% 4.1)

Donde P: contenido de humedad, W: masa inicial de la muestra, D: masa de
muestra seca, la temperatura de secado fue de 103 °C. se tomd una sola muestra

para este analisis.
4.2.3 DETERMINACION DE PORCENTAJE DE CENIZAS

El término cenizas esta definido por el porcentaje en base seca, del cociente de la
muestra calcinada y la muestra seca. Para llevar a cabo esta prueba se empled una
mufla de alcance hasta 1000 C, crisoles, pinzas y guantes de asbesto. El porcentaje

de ceniza se determina mediante la ecuacién 4.2.

(P3 —-P1)

- m] +100% (4.2)

Donde C: Porcentaje de Ceniza, P1: peso de crisol seco, P2: peso de muestra seca,

P3: peso de muestra calcinada.
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4.2.4 DETERMINACION DE DENSIDAD APARENTE

Consiste en determinar la densidad de un soélido a partir de la medida del empuje
que realiza al sumergir dicho cuerpo de peso conocido, en un cilindro con volumen
conocido. Para llevar a cabo esto se utilizé una probeta de 500 ml, agua destilada,
espatula y balanza analitica. El calculo de la densidad aparente se obtiene

mediante la ecuacion 4.3.

=7 (4.3)

P

Donde p: es la Densidad aparente, PM: Peso conocido, VM: Volumen conocido

4.3Procedimiento para determinar la capacidad adsortiva del CAP de Vaina

de Malinche por método espectrofotométrico.

La muestra de agua residual de laboratorio se filtr6 al vacio tres veces utilizando
filtros para sélidos y una cuarta vez utilizando filtros de nylon de 0,25 um, el pH fue
ajustado a 3.0 y 6.0 utilizando una solucion alcalina. Posteriormente para los
experimentos de adsorcion en fase liquida se ejecuté a una temperatura de 25 °C
con agitacion constante, utilizando un agitador tipo batch (Corning).

Se coloco en un frasco de Erlenmeyer de 250 ml una cantidad de 100 ml de la
muestra de agua residual de laboratorio mediano previamente filtrada con alrededor
de 100 mg de la muestra de CAP (carbon activado preparado) que fue previamente
secada en la estufa a 125 °C por espacio de 2 horas. El periodo de agitacion fue de
una hora. Transcurrido el tiempo de agitacion, el carbon activado fue removido de

la solucion por filtracion al vacio, utilizando filtro de celulosa 0,45 pm.

Se corri6 una curva de calibracibn con estandares preparados a diferente
concentracion de fenol, Segun el estdndar métodos para el procedimiento directo
5520 D (0,5-5,0 mg/L).

Los estandares preparados fueron leidos en un espectrofotémetro UV-Vis para
cuantificar la cantidad de cada fenol remanente en solucién. Asi mismo, la muestra

sin los volimenes de cada fenol adicionado, fue cuantificada a través del método
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espectrofotométrico utilizando la adicién estandar. Este experimento se realizé por
duplicado, tanto la agitacion como las lecturas en el espectrofotometro. La cantidad

de fenol removido se calcul6é segun la ecuacion:

de = (Co—Co) - Vi (4.4)

Donde Co y Ce son las concentraciones iniciales y finales en equilibrio expresado
en mg/l V es el volumen en (L) de la solucion y W es el peso en (g) de carbdn

activado de vaina de malinche.

Se determind él % Adsorcidn mediante la ecuacién siguiente:
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%Adsorciéon = (C, — C.) - 100/C0 (4.5)

Donde Co y Ce son concentracion inicial y final en el equilibrio respectivamente.

Determinacion de Fenol por espectrofotometria

La determinacion de fenol se realizé por medio de espectrofotometria, con un
espectrofotometro ESPECTRONIC Génesis 20, el cual puede detectar niveles de
concentracion de 10 pg, contando con una solucion de trabajo de 0.5 mg/L, como
aseguramiento de la calidad de 0.3 mg/L, a partir del cual se prepararon las distintas
soluciones de fenol, el procedimiento de analisis con este equipo se puede
encontrar en el anexo tabla 10.1 el procedimiento, asi como otras caracteristicas

del equipo.
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V. DISCUSION DE RESULTADOS

5.1 OBTENCION DEL CARBON ACTIVADO VAINA DE MALINCHE

Rendimiento del carbén de vaina de malinche
El rendimiento del carbén Fue de un 45% de materia carbonada y 55 % de cenizas
se calcul6 este rendimiento de 20 g vaina de maliche de cual solo 9 g fue de carbdn

y un 11 g de cenizas.

Los resultados obtenidos de las caracteristicas fisicas y quimicas del Carbon
activado de vaina de malinche fueron realizados antes y después de las pruebas
de adsorcion de fenol, con el fin de evaluar los posibles cambios en las propiedades.
Los valores se muestran en la tabla 5.1.

CARBON ACTIVADO % Humedad % Cenizas Densidad Aparente g/ml
CAP/VAINA USADO 5 8.4 0.54
CAP/VAINA NUEVO 4.2 4.2 0.51

Tabla 5.1 Caracteristicas fisico-quimicas del CAP de Vaina de Malinche

El porcentaje de ceniza representa la cantidad de material inorganico formados por
la adicion del agente activante (NaOH). En este caso el contenido del Carbén
activado de vaina de malinche nuevo, muestra un 4.2% de ceniza, mientras el CAP

usado presento un 8.4% de ceniza en las pruebas realizadas.

Asi mismo el porcentaje de humedad representa la evaporacion de las particulas
de agua después de una operacién de secado. El contenido de humedad del
Carb6n activado de vaina de malinche nuevo, muestra un 4.2%, mientras que el
Carbén activado de vaina de malinche usado, presenté un 5 %, mostrando un

incremento de 0.8% de humedad.

El dato de densidad aparente encontrado en el CAP de vaina de malinche es de
0.51 g/ml nuevo, mientras que el obtenido después de realizar los experimentos fue

de 0.54 g/ml muy cercano al valor inicial.

35



Basados en los resultados obtenidos en el analisis de porcentaje de ceniza, se
observa que hubo un incremento en compuestos inorgénicos, lo cual puede indicar,

se produjo una adicion de compuestos en el area superficial del carbono.

Referente al porcentaje de humedad se presenté en incremento de 0.8%, esto
demuestra la poca afinidad que posee el CAP de vaina de malinche con las
moléculas de agua, ya que no presento un incremento significativo, demostrando
la eficiencia del CAP en disoluciones acuosas sin provocar alteraciones en los

resultados.

Los valores obtenidos de densidad aparente, indico que el CAP de vaina de
malinche no sufrié un deterioro significativo en su superficie (debido a la poca
variacion entre el CAP usado y nuevo), de igual forma el incremento de ésta,
demuestra que ocurrié una retencion de materia inorganica. El resultado que se
obtuvo permite decir que la superficie del carbén activado producido de la vaina de
malinche es uniforme y que se formd una sola capa de absorbato durante la

adsorcion.

5.2 CONDICIONES DE pH Y TIEMPO DE CONTACTO

En la siguiente figura 5.1 se presentan los efectos principales para la media de
remocion de fenol, en funcién del pH, tiempo de contacto y concentracion. En esta
grafica se presenta las condiciones siguientes: pH (3 y 6), tiempo de contacto (15 y
30) y Concentracion (1600 y 3500).
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Efectos principales para Remocion
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Figura 5.1 Efectos principales para remocién de fenol.

Se observa en la figura 5.1 que el factor pH de la solucion tienen efectos sobre la
adsorcién, a mayor acidez aumenta la adsorcion, lo que coincide con lo observado
por Liliana Giraldo I; Juan Carlos Moreno “Caracterizacion del proceso de adsorcion
de 3-cloro fenol desde solucién acuosa sobre carbon activado por calorimetria de

inmersion”. (Liliana Giraldo,Juan Moreno, 1995)

De igual manera a baja concentracién, la adsorcion aumenta, sin embargo a tiempo
de contacto bajo, la adsorcion de fenol es baja, lo que se explica que la capacidad
de adsorcion de un carbon activado no depende Unicamente del area superficial,

sino de grupos quimicos presentes en la superficie. (Leon & Leon, 1994)
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En la figura 5.2 se presentan las interacciones del pH, tiempo de contacto y

concentracion respecto a la adsorcion de fenol.

Interaccion para Remocion
Medias de datos

15 30 1600 3500
1 1 1 1 80
pH
—&— 3
‘./0 60 | —H— 6
pH ~
~
~
= - 40
- 80 .
L Tiempo de
contacto
60 | —@— 15
Tiempo de contacto —i— 30
- 40

Concentracion

Figura 5.2 Efectos por interacciones para remocién de fenol.

Se observa que la interaccion pH y tiempo de contacto logra la mayor remocién en
el nivel bajo de ambos factores. El cruce de las lineas significa que hay interaccion
entre estos factores, ya que al aumentar pH y tiempo de contacto en el nivel alto de

ambos factores se logra una remocioén parecida.

La interaccion pH y concentracion logra la mayor remocion en el nivel bajo de pH
con el nivel alto de concentracion, sin embargo se observa un ligero cruce entre los
segmentos en el nivel bajo de concentracién, con un resultado de adsorcion

parecido, esto permite afirmar que existe interaccion entre ambos factores.

En la interaccion tiempo de contacto-concentracion se logra la mayor remocion, en
el nivel alto de tiempo de contacto con el nivel bajo de concentracion de fenol, sin
embargo se observa que el cruce de los segmentos es casi perpendicular; esto

indica la excelente interaccion entre ambos factores, indicativo que la superficie del
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adsorbente CAP de vaina de malinche es basica, esto favorece la remocién de

sustancias quimicas no polares.

El resultado de las interacciones obtenidas, permiten afirmar que tanto, el pH bajo
y concentraciones bajas de fenol favorecen la remocién, lo cual comprueba el
estudio realizado por José Lazo; Abel Navarro y Bertha Llanos “sintesis y
caracterizacion para la remocion de fenol por adsorbentes de bajo costo relativo

para tratar aguas residuales”. (Jose Lazo; Abel Navarro; Bertha Llanos 2008).

Las condiciones ¢ptimas de incremento de la adsorcion de fenol, se consideran los
pardmetros de estudios logrando en la siguiente condicion observada en la figura
5.2 de interaccion, tales como:

pH= bajo (3.0)

Tiempo de contacto= Alto (30m)

Concentracion= baja (1600mg/L)
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En la siguiente figura 5.3 se presenta el cubo para la remocion de fenol.

Grafica de cubos (medias de los datos) para Remocion

31,0

92,0 26,5

30

pH

Diagrama de Cubo

Figura 5.3 Cubo para remocion de fenol.

El diagrama de cubo es el que nos permite observar el resultado de todas las
interacciones que estan presentes en el experimento. Tal como se observa en el
diagrama, la maxima remocion que se alcanza es de 92%, que corresponde la

combinacion del pH = 3.0 y tiempo 30 minutos a concentracién baja de fenol.

Se observa en la figura que el porcentaje de remocion de fenol aumenta, a mayor
tiempo de contacto, y es mejor en medio acido. A pH cercano al neutro la adsorcién
disminuye a menor tiempo de contacto. Asi mismo se observa que en ambos pH se
favorece la remocion, siendo esta mayor a pH acidos, este comportamiento es
causado por la variacién en la concentracién de fenol en las muestras de agua
residual, obteniéndose mejor resultado de adsorcibn en medio acido y bajas

concentraciones de fenol. Anexo. Tabla 10.2 a 10.6.

También se aprecia que el mayor porcentaje de remocion de fenol (92%), se logra

a bajas concentraciones y en medio acido (pH=3), por el contrario en medio pr6ximo

40



al neutro (pH=6) y concentracion alta de fenol el porcentaje de remocién disminuye
hasta un 20%, lo cual evidencia que el pH es un factor que controla los procesos
de adsorcion de compuestos organicos no polares y pesos moleculares bajos. En
estas condiciones las interacciones electrostaticas entre el adsorbente y el
adsorbato, determina la carga de la superficie del carbon y la disociacion o
protonacion del absorbato. (REINOSO, 2005)
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5.3 POROSIDAD DEL CARBON ACTIVADO

La siguiente figura 5.7 presenta la linealidad del adsorbato con respecto al

adsorbente en los modelos de adsorcion.

mg adsorbido/g de carbén

071

Modelo Fraundlich para fenol Modelo Langmuir para fenol
20,50 01 ¢
y=29615x+16,627 - N J = 15,304 10735
20,00 o R?=0,8998 R
! 0 T T A Al T T 1
0675 068 068 069 695 0,7 0,705
19,50
0,1
L)
)
19,00 3 ¢
T .02
i)
1850 2
" 03
18,00
¢
04
17,50
01 02 03 04 05 06 07 08 09 1 11 12 0s
mg/l ' Titulo del eje

Figura 5.7 Modelos de Freundlich y Langmuir

Para obtener la isoterma de Freundlich se ajustaron los valores experimentales a
una rectas. Para un ajuste adecuado, la correlacién (R?) debe ser muy préoximo a
uno (1). En este caso, indico un factor de correlacién de 0.967. Anexo Tabla 10.14.

Basados en el coeficiente obtenido de la Isoterma de Freundlich y considerando
una desviacion del 19%, se evidencia que el absorbente CAP posee una excelente
area superficial y una elevada mezcla de microporos y mesoporos, estas
caracteristicas, en conjunto con la no polaridad del absorbato favorecen la
adsorcion, por tanto se puede afirmar que la Isoterma de Freundlich representa la
adsorcion del fenol por el carbén activado producido de la vaina de malinche en

aguas residuales, realizada en el laboratorio del CIDEA-UCA.
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5.4 CANTIDAD DE REMOCION DE FENOL

En la figura 5.9 se presentan las distintas cantidades de fenol adsorbidas en el
tiempo.
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Figura 5.9 Porcentaje de fenol absorbido a diferentes tiempos de contacto.

En la figura 5.9 se observa que a medida que aumenta el tiempo de contacto, los
valores de adsorcion de fenol aumentan, la velocidad del adsorbente en los
primeros tiempos de contacto es mayor, también se observa que hay valores donde
la adsorcidn no es significativa, por tal comportamiento en la curva, se deduce que
el carbon esta saturado. Por otra parte se asume que la temperatura de adsorcion

es constante, es decir, temperatura ambiente.

La remocion de fenol a partir de soluciones acuosas depende en gran medida del
pH de la solucion, de la masa del adsorbente y de la concentracion inicial de fenol.
La maxima capacidad de adsorcion se obtuvo a pH= 3. El aumento de la masa del
adsorbente conduce a un aumento en la adsorcion de fenol, debido a que aumentan

los correspondientes numeros de sitios de adsorcion.
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Basados en los resultados obtenidos de la grafica de remocion de fenol, se afirma
que existe cierta afinidad del adsorbato hacia los sitios de adsorcion de la superficie
del CAP de vaina de malinche, segun la forma de la isoterma de adsorcion de fenol,
este corresponde a la isoterma del tipo I, indicativo de la presencia de un material
microporos con gran afinidad hacia moléculas de bajos pesos moleculares. Anexo.

Tabla 10.1
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VI. CONCLUSIONES

En la obtencion del carbén activado de la vaina de malinche usando como agente
de activacion hidréxido de sodio, y después de realizar los estudios de adsorcion

de fenol, se concluye que:

1. Las condiciones de carbonizacion y activacién de la vaina de malinche,
produjeron un carbdn activado microporos, ya que la elevada area superficial lo
convierte en un adsorbente adecuado para la remocion de fenol en aguas

residuales siendo capaz de adsorber un 92%.

2. Las condiciones 6ptimas de remocion de fenol son: pH y tiempo de contacto de
3 y 30 minutos respectivamente. Esto permite concluir que es un método
efectivo para remover fenol del agua residual con una velocidad de adsorcion
rapida con méas del 60% de fenol removido en los primeros 15 minutos de
contacto.

3. De acuerdo al modelo de Freundlich, con factor de correlaciéon (0.968) describe
el comportamiento de la adsorcion con respecto a la concentracion del

adsorbato.

4. Ademas las propiedades fisico-quimicas determinan la calidad del CAP, por
tanto se puede concluir que su textura posee una considerable proporcion de
micro y mesoporosidad, siendo este el medio adecuado para lograr la
eliminacion rapida y efectiva de fenol.

5. Basados en los resultados de porcentaje de remocion de fenol se concluye que
el CAP de vaina de malinche posee una alta capacidad adsortiva ante

sustancias organicas no polares.

6. En cuanto a la caracterizacion de la muestra de agua residual del Instituto
CIDEA la concentracion de fenol no se logré adsorber en un 100%. Al inicio la
concentracion de fenol en el agua residual del CIDEA es de 3500 mg/l, el
resultado después de haber sido sometido con CAP fue de 860 mg/l, logrando

remover un 92%.
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VI. RECOMENDACIONES

» Evaluar el CAP por capa en un lecho fluidizado para analizar si hay cambios en

los resultados con respecto a los obtenidos en este trabajo.

» Evaluar el CAP en columnas empacadas variando el tiempo de contacto con el

contaminante y asi reducir la saturacion del carbén activado.

» Elaborar procedimiento de recuperacion de carbon activado contaminado.
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VIII NOMENCLATURA

SNC: Sistema Nervioso Central.

CIDEA: Capacitacion e Investigacion y Desarrollo Ambiental
UCA: Universidad Centroamericana

PAC: Carbon Activado en Polvo

GAC: Carbon Activado Granular

CAP: Carbon Activado Producido de Vaina de Malinche.
EPA: Agencia de Proteccion Ambiental Americana
ADN: Acido Desoxirribonucleico

pH: Potencial de Hidrogeno

A: Anstrong

P: Presion

C: Concentracion

pHpzc: carga potenciometrica

T: Temperatura

X: Equilibrio

M: Masa

Kt: Constante Empiricas

N: Constante Empiricas

Ce: Concentracion en equilibrio (mg/L)

g: Cantidad Absorbida (mg/g)

Co: Concentracion Inicial

m: Cantidad de adsorbente (g?)

Kf: Constante Empirica

N: Constante Empirica

b: Constante que es tomadas como un indicador de la capacidad de adsorcién de
mono capa (mg/g)

oK: Grados Kelvin

V: Volumen (L)

W: peso (g)
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X. ANEXOS

Método de analisis

10.1 Método espectrofotométrico de Directo (5530 D)

Principio: Destilacion con vapor compuesto como reactivos de 4 amino-antipirina
al pH 7.9 £ 0.1 en la presente de ferri cianuro de potasio hasta llegar al color de

antipirina. El color solucién y la observancia de la muestra a 500nm.

De vapor de compuestos fenolicos destilable reaccionan con 4 amino-antipirina en
7.9 en presencia de ferricianuro de potasio para formar un colorante de color
antipirina. Este colorante se mantiene en solucion acuosa y la absorbancia se mide
a 500 nm.

Interferencia: Interferencias se eliminan o reducen a un minimo mediante el

destilado de la destilacion de procedimiento preliminar.

Minimo detectable cuantificar: Este método tiene menos sensibilidad que el
método C. La cantidad minima detectable es de 10 ug de fenol cuando se utilizan

destilado a 5 cm de células 'y 100 ml.

Aparatos:
a. Espectrofotometro equipado con pilas que facilite una via de absorcién de luz
de 1 a 5 cm para su utilizacion en 500 nm.

b. pH meter.

Reactivos

e 100ml lugar de destilados, o una parte que no contenga mas de 0,5 mg de fenol
diluido a 100 ml, en un vaso de 250 ml.

e preparar un blanco 100 ml de agua destilada y una serie de estandares de 100
ml que contiene fenol 0.1,0.2,0.3,0.4 y 0,5 mg de fenol. el tratamiento de la
muestra, blanco, y estandares de la siguiente manera: 25 ml 0.5N.

e Amino-antipirina solucion: disolver 2.0 g de amino-antipirina en 100 ml de agua

destilada. Esta solucion se prepara diario.
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e Hidréxido de Amonio NH40OH 0,5 N: diluir 35 ml de NH4OH fresco, concentrado

en 1 L de agua destilada.

e Ferricianuro de potasio: Se disuelven 8.0 g de KsFe(CN)s en 100 ml de agua
destilada y agitar. Filtre si es necesario. guardar en un frasco de vidrio

marron. preparar frescos cada semana.

e soluciéon amortiguadora de fosfato: disolver 104,5 g K2HPO4 y 72,3 g KH2PO4
en aguay diluira 1 L., el pH debe ser 6,8.

Procedimiento

Colocar 100 ml del destilado, o una parte que o contenga méas de 0.5 mg a 100 m|
de fenol diluidos a 100 ml en un vaso de 250 ml.

Preparar un blanco de 100 ml de agua destilada y una serie de 100 ml normas que
contienen fenol 0.1, 0.2, 0.3, 0.4, 0.5, mg de fenol. Tratar la muestra en blanco, y
las normas de la siguiente manera: afiadir 2.5 ml de solucion 0.5 N de NH4OH e
inmediatamente ajustar el Ph a 7.9+-0.1 buffer con fosfato. Afadir 1.0 ml de
solucion KsFe(CN)s. Después de 15 minutos, la transferencia a las células y leer
adsorbancia de muestra y los patrones de la muestra y las normas contra el blanco
a 500 nm.

Célculo

Fenol— = (—) 100 10.1
* .
eno ( )

A = mg de fenol en la muestra, la forma curva de calibracién,

B = ml de la muestra original

b. uso de la Unica solucion de fenol

. lmg_C*D*lOO 10.2
enol——==——— (10.2)

C = mg de solucién de fenol estandar
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D= Adsorbancia de la muestra, y
E = adsorbancia de la solucién estandar de fenol

Precision y sesgo

precision y sesgo de los datos no estan disponibles

10.2 Procedimiento de destilacion

a. Medida de 500 ml de muestra en un vaso de precipitado, a pH aproximadamente
4.0 ajustar H3POa4 solucion utilizando el indicador de metilo rosado o un medidor
de pH, y la transferencia a los aparatos de destilacion. usar un cilindro graduado
de 500 ml como receptor. Omitir afladiendo H3POa4 y ajuste pH a 4.0 con NaOH
2.5N si la muestra se ha conservado como se describe en 5530 A 4.

b. Destilar 450 ml, deje de destilacion y al hervir cesa, afiadir 50 ml de agua tibia

en el matraz de destilacién. Continuar la destilacion hasta un total de 500 ml que

se ha recogido.
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La siguiente tabla muestra la cantidad de fenol adsorbida en el tiempo

TIEMPO (min) | PORCENTAJE (%)
0 0
1 26.5
5 48.9
10 67.1
15 78.7
20 88.8
30 91.6
40 91.9
50 92.2
60 92.3
70 92.4
80 92.5
90 92.6
100 92.7
120 92.8

Tabla 10.1 Cantidad de fenol adsorbida.

Porcentajes de Remocién

%Adsorcion = (C, — Cg) - 100/c0 Ec10.3
%R: porcentaje de remocion
Co: concentracion inicial de fenol.

Ci: concentracion final después del tratamiento con carbén Industrial.
Con los datos obtenidos en la tabla 5.1 se grafica log C vrs log (x/m) obteniéndose
una grafica que se ajusta mucho a una linea recta, utilizando la ecuacion de

Langmuir linealizada.
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La figura siguiente muestra la curva de calibracion para adsorcion de fenol
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Figura 10.1 Concentracion de fenol de una curva de calibracion
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Diagrama de Bloque
Obtencidn del Carbon Activado de Vaina de Malinche (CAP).

Reduccion de tamafio de la
vaina de malinche

l

Materia prima Molienda de
vaina de malinche.

Limpieza de vaina de
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Agregar hidroxido al sodio
0.4 M a la vaina de
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Figura 10.2 Diagrama de proceso de obtencién del carbén activado (CAP)
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Las siguientes tablas muestran el porcentaje de remociéon de fenol, para los
distintos dias de prueba.

Tiempo Peso de

min Concentracion |pH med | mg/L carbon % Remocién
15 3500,0 5,967 2800 2,0138 20
30 3500,0 2,827 1820 2,0128 48
15 3500,0 2,763 1855 2,0144 47
30 3500,0 5,717 1925 2,116 45
30 6,0 0,000 0,000 2,000
15 6,0 0,000 0,000 2,000

Tabla 10.2 Porcentaje de remocion de fenol para el primer dia.

Tiempo Peso de

min Concentracion |pH med |mg/L carbon % Remocién
15 3500,0 6,093 2520 2,0385 28
30 3500,0 3,090 1505 2,0085 57
15 3500,0 3,000 2345 2,0034 33
30 3500,0 6,000 2415 2,0044 31
30 3,0 0,000 0,000 2,000
15 6,0 0,000 0,000 2,000

Tabla 10.3 Porcentaje de remocion de fenol para el segundo dia.

Tiempo Peso de

min Concentracién | pH med mg/L carbon % Remocién
15 1600,0 6,110 640 2,0074 60
30 1600,0 3,412 128 2,074 92
15 1600,0 3,382 176 2,0115 89
30 1600,0 6,102 1440 2,002 10
30 3,0 0,000 6,215 2,011
15 6,0 0,000 3,387 2,005

Tabla 10.4 Porcentaje de remocion de fenol para el tercer dia.
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Tiempo Peso de

min Concentracién | pH med mg/L carbon % Remocidn
30 1600,0 6,275 912 2,0039 43
15 1600,0 6,435 960 2,0105 40
30 1600,0 3,460 336 2,0002 79
15 1600,0 3,161 848 2,0091 47
30 3,0 0 0 2,0128
15 6,000 0 0 2,0228

TABLA 10.5 Porcentaje de remocién de fenol para el cuarto dia.

Tiempo Peso de

min Concentracién | pH med mg/L carbon % Remocion
30 1600,0 3,518 240 2,0005 85
30 1600,0 6,126 720 2,0056 55
15 1600,0 3,444 528 2,0057 67
15 1600,0 5,902 608 2,0054 62
30 3,0 0 0 2,0059
15 6,000 0 0 2,0058

TABLA 10.6 Porcentaje de remocién de fenol para el quinto dia.

ADSORCION DE FENOL EN FUNCION DEL pH A DIFERENTES
CONCENTRACIONES

Se prepararon a partir de agua destilada cinco concentraciones estandares de
fenol de Blanco, 0.1mg/l, 0.2 mg/l, 0.3mg/l, 0.4 mg/l y 0.5mg/l, con ayuda del
estandar de fenol de 100mg/l, seguidamente, de cada una de las concentraciones
se prepararon 5 soluciones con pH de 3.0 agregando &cido sulfarico para bajar el
pH.

Cada una de las soluciones de 100ml se sometid a un tiempo de contacto de una
hora y con una cantidad de 2g de carbdn activado de vaina de malinche bajo
agitacion constante y temperatura ambiente, luego la muestra fue filtrada para
retener el carbon, con la muestra filtrada se procedié a analizar la concentracion
final de fenol por medio del espectrémetro UV visible, los resultados de estos

analisis se muestran en las tablas y gréaficos siguientes.
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DATOS PARA

ESTANDARES

mg fenol Abs
0.000 0.000
1.000 0.176
2.000 0.300
3.000 0.400
4.000 0.530
5.000 0.671

Tabla 10.7 Concentracion de los estandares de fenol y su absorbancia el tiempo

de contacto fue de dos horas con carbén de vaina de malinche.

a (Intercepto)

0.02352

0.99718

b (pendiente)

0.12906

Tabla 10.8 Resultados de curva de calibraciéon de fenol asi mismo se toma en

cuenta la informacién de esta tabla para el calculo de la concentracién de

fenol.
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Caracterizacién de la muestra de fenol en una semana.

Capacidad de
ml muestra adsorcion
Cédigo mg/L |concentrada| Abs (mg/L)
1 3500 1.0 1.955 191.870
2 1600.07 0.5 0.167 914.320

Tabla 10.9 Diluciones de la muestra de fenol

No Abs Concentracion
1 0.126 1588.09
2 0.129 1634.58
3 0.128 1619.09
4 0.127 1603.59
5 0.127 1603.59
6 0.127 1603.59
7 0.127 1603.59
8 0.127 1603.59
9 0.125 1572.60
10 0.127 1603.59
11 0.129 1634.58

promedio 0.127 1606.41
S 0.0011 18.09

Tabla 10.10 Presenta los datos de concentracion del codigo 2 de la tabla 10.12

para el experimento uno (primer dia)
Los datos obtenidos fueron réplicas de la misma concentracion, para determinar

la variacion de la concentraciéon de trabajo de fenol en el tiempo, se calcul6 el

promedio y la desviacién estandar para indicadores estadisticos.
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No Abs Concentracion
1 0.130 1650.08
2 0.132 1681.07
3 0.128 1619.09
4 0.132 1681.07
5 0.131 1665.58
6 0.13 1650.08
7 0.132 1681.07
8 0.127 1603.59

promedio| 0.130 1653.95
S 0.0019 29.57

Tabla 10.11 Presenta los datos de concentracion del codigo 2 de la tabla 10.12

para el experimento uno (Segundo dia)

Los datos obtenidos fueron réplicas de la misma concentracion, para determinar la
variacion de la concentracion de trabajo de fenol en el tiempo, se calcul6 el

promedio y la desviacion estandar para indicadores estadisticos.

No Abs Concentracion
1 0.125 1572.60
2 0.126 1588.10
3 0.128 1619.09
4 0.133 1696.58
5 0.134 1712.07
6 0.139 1789.56
7 0.129 1634.59
8 0.129 1634.59

promedio | 0.130 1655.90
S 0.0046 72.18

Tabla 10.12 Presenta los datos de concentracion del codigo 2 de la tabla 10.12
para el experimento uno (Tercer dia)

Los datos obtenidos fueron réplicas de la misma concentracion, para determinar la

variacion de la concentracion de trabajo de fenol en el tiempo, se calculo el

promedio y la desviacion estandar para indicadores estadisticos.
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No Abs Concentracion
1 0.130 1650.09
2 0.125 1572.60
3 0.136 1743.07
4 0.129 1634.59
5 0.128 1619.09
6 0.131 1665.58
7 0.132 1681.08
8 0.133 1696.58

promedio | 0.1305 1657.83
S 0.0033 51.73

Tabla 10.13 Presenta los datos de concentracion del codigo 2 de la tabla 10.12

para el experimento uno (Cuarto dia)

Los datos obtenidos fueron réplicas de la misma concentracion, para determinar la
variacion de la concentracion de trabajo de fenol en el tiempo, se calculé el

promedio y la desviacién estandar para indicadores estadisticos.

Ensayos para la adsorcion de fenol

En este capitulo se haran los célculos previos para la obtencién de la solucion de
hidroxido de sodio 0.4M.

Calculos previos

Preparacién de la solucion de Hidréxido de sodio 0.4M.

[NaOH] = nnaoH/Vsin.

Donde:

Vsin = 1L, despejando n naoH

NNaoH = [NNaoH] * Vsin = 0.4 mol/L * 1L = 0.4mol

Entonces

NNaoH = NNaoH * PMnaon = 0.4mol * 39.966gr/mol = 15.9984= 16gr.

Esto significa que para obtener una solucion de hidroxido de sodio 0.4M es
necesario diluir 16g del mismo en un litro de agua destilada
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Co Ce g CAP | g CAP
Datos mgq/I mg/I tedrico real g mg/g KF log 10 q Q ge
1 3330 17.97 5 5.003 66.23 0.06784114 | -0.85485491 | 0.41656953 0.394613
2 3330 18.30 8 8.0002 41.37 0.11061623 | -0.64054003 | 0.66612823 | 0.63162235
3 3330 19.30 12 11.9998 27.58 0.17498889 | -0.43557334 | 0.99915071 | 0.94994303
4 3330 20.30 15 15.0003 22.064 0.23006679 | -0.31124653 | 1.24898418 | 1.19035957
B 2 2

Tabla 10.14 Datos experimentales ecuacion de Freundlich.
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P/Pg
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P/Po
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1 2 3 3 .6 T = .9 1.0
P/Po
Va TIPO VI
_{
=
7
-
3 3 1 T L | ¥ 1 1 T '
A 2 3 5 6 S S g 10
P/Pg

FIGURA 10.3. Isotermas de adsorcion: (a) y (b) para liquidos completamente

miscibles (c) y (d) para soluciones de sdlidos y liquidos.
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Figura 10.4 Arbol de malinche (2015)
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Figura 10.5 Molino
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Figura 10.6 Mufla
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Figura 10.8. Molienda de la vaina de malinche

Figura. 10.9 Proceso de refinado de vaina de malinche
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Figura 10.10 ESPECTRONIC génesis 20
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Figura 10.11 Sistema de destilacion
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Figura 10.12 Ajustando la probeta de salida en el sistema de destilacion

Figura 10.13 Vaina de malinche molida
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Figura 10.14 En el proceso de molienda con sumo cuidado por las estillas

gque pueden saltar de la molienda.




Figura 10.15 Carbén activado de vaina de malinche (CAP).




Figura 10.16 Vaina de malinche molida
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Figura 10.17 Vaina de malinche en reduccion de tamario.
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