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UNAN-Managua

RESUMEN

La presente investigacion tiene como principal objetivo determinar el area superficial y
pardmetros de calidad del carbdn activo de mazorca de cacao criollo (Theobroma cacao L.),
el cual ya fue preparado por un investigador precursor, el cual establecié las condiciones
experimentales de forma intencional y guiada por referencias bibliograficas. Empleo el
disefio de experimento Taguchi bajo 3 factores y 3 niveles, dando como resultado, el tiempo
de carbonizacion a 120, 60 y 30 minutos, temperatura de carbonizacién a 600, 500 y 300 °C
y concentracién de agente activante (&cido fosforico) al 25, 28 y 30%. El estadistico genera
9 corridas experimentales, las cuales se sometieron a la cuantificacion del area superficial de
cada carbén activado a partir del indice de yodo, los cuales presentaron elevados resultados
del area superficial, sus valores ascienden a partir de los 477 m?/g, es decir que los carbones
cuentan con mayores puntos de adsorcion, el carbon activado nimero 3 presento el mejor
porcentaje de cenizas (7%), materia soluble en agua (3%), superficie altamente positiva, y la
densidad en 3 g/mL con amplitud de volumen. Como finalidad se contrasto con el estadistico
Taguchi y definieron las condiciones de preparacién para obtener la mayor area superficial,
siendo una temperatura de 600 °C, durante 60 minutos a una concentracion del 25% de acido

fosforico.

Palabra claves: area superficial, cacao criollo, carbén activo.
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1.1. INTRODUCCION

En Nicaragua la produccion de cacao historicamente ha sido una actividad tradicional en
las zonas boscosas como Nueva Guinea, Blufields, Kukra Hill, Zona de Las Minas (Siuna,
Bonanza y Rositas), Waslala, Rio Coco, Matagalpa, Jinotega y Rivas. Actualmente la
produccidn de esta planta incremento gracias al precio ofertado en el extranjero. Durante el
procesamiento de su fruto potencialmente valioso, se genera la cascara como residuo, a la

cual no se le brinda un aprovechamiento a nivel de laboratorio, microempresa o industrial.

Al ser la cascara de mazorca del cacao criollo un residuo que puede ser utilizado a modo
de materia prima para elaborar diferentes productos como carbén activado, en nicaragua este
rubro no cuenta con empresas que lo elaboren, por ende, dicho producto es importado. Ante
lo mencionado, se realiza la presente investigacion que tiene como finalidad analizar las
condiciones operacionales para elaborar carbdn activado a partir de la cascara de mazorca
del cacao criollo (Theobroma cacao L.), el cual es un residuo abundante y dar solucion a la
necesidad de ser aprovechado, asi mismo, generar una oferta de empresa productora de

carbén activo a nivel nacional.

Por lo tanto, la presente investigacion tiene como principal objetivo dar seguimiento a la
caracterizacion de carbon activado elaborado experimentalmente por un investigador de la
UNAN-Managua, quien realizo un disefio de experimento de Taguchi, en el cual integra tres
factores de preparacion de carbon activado con tres niveles en los mismos, con el propdsito
de evaluar la capacidad de adsorcidn, se pretende determinar el area superficial y los
pardmetros de calidad de cada carbédn elaborado segun el disefio de experimento, con este
dato, definir las condiciones éptimas de preparacion de producto final empleando la cascara

de mazorca de cacao criollo (Theobroma cacao L.) y como influye en sus caracteristicas.
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1.2. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

En Nicaragua el cacao es uno de los frutos mas explotados en el comercio, un porcentaje
significativo es exportado, el resto es comercializado y pequefias cantidades procesado,
generando residuos organicos que deben ser tratados y revalorizados. A nivel nacional se
dispone de una buena cantidad de materia prima para la elaboracion de carbon activado ya
que la mayoria de empresas y microempresas optan por desechar los residuos organicos en

vertederos controlados o sirven de alimento para animales sin tener un mayor beneficio.

Los carbones activados obtenidos de manera artesanal o a escala de laboratorio mediante
el aprovechamiento de los residuos agroindustriales como la mazorca de cacao, requieren ser
evaluados por las normas nacionales e internacionales, para determinar la calidad de estos y
producirlos a nivel interno, ademas de su posterior simulacion para determinar la capacidad

de absorcidn de agentes contaminantes de interés nacional e internacional.

Por lo realizado en experimentaciones previas en la preparacion de carbén activado a
partir de la cascard de mazorca de cacao criollo (Theobroma cacao L.) surge la siguiente
pregunta de investigacion: ;Cual es el area superficial y calidad del carbdn activo resultante

bajo tres factores de preparacion en variacion?

Ante lo mencionado, como delimitacion del problema se procede a formularse las

siguientes preguntas que permiten enfocarse en la situacion que debe ser resuelta:

1. ¢Cuales son los factores y condiciones de preparacion del carbon activado?

2. ¢Cudles son las areas superficiales y calidad de los carbones activados
preparados?

3. ¢Cudl es el efecto de los factores en el area superficial y los parametros de calidad

del carbén activado?
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1.3. JUSTIFICACION

El carbon activado es un material carbonéceo, altamente cristalino, fabricado a partir de
materiales lignocelul6sicos, el cual presenta un alto grado de porosidad interna y tiene
propiedades adsorbentes. Este material tiene aplicaciones en la remocion de contaminantes
organicos e inorganicos (Quintana M, et al, 2008), siendo utilizado asi en multiples esferas
como la recuperacion de metales pesados y la eliminacion de hidrocarburos convirtiéndose

en un material muy util para las industrias.

La obtencion de carbones activos a partir de residuos agroindustriales como la cascara
de cacao la cual es una fuente renovable, presenta muchas ventajas; permite la eliminacion
de residuos contaminantes de manera eficaz incrementando asi su valor agregado, amplia la
posibilidad de obtener carbones activados a menor costo, cubrir la demanda interna por lo

tanto disminuir la necesidad de importar dicho material.

Nicaragua tiene buen desempefio como productor en diversos rubros y el de la
produccidn de cacao no es la excepcion, es importante utilizar las materias primas, no solo
utilizando la proporcion de mayor interés o mas caracteristica del fruto, sino también
aprovechar la cantidad considerable de residuos que se generan como la cascara

transformandolos en productos con un valor afiadido y de beneficio al pais.

Es necesario la caracterizacion de los carbones activados obtenidos a escala de
laboratorio para evaluar la capacidad de absorcién, ademas, controlar variables como la
temperatura y cantidad de agente activante, parametros, caracteristicas fisicoquimicas y con
ello demostrar la calidad del carb6n activo de manera que genere interés por la produccion

de dicho material en Nicaragua.
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1.4. OBJETIVOS

1.4.1. Objetivo general.

Determinar el area superficial del carbon activo de mazorca de cacao criollo (Theobroma
cacao L.) obtenido bajo tres factores de preparacion en variacion, Departamento de Quimica,
UNAN-Managua, Enero-Abril 2022

1.4.2. Objetivos especificos.

1. Describir las condiciones individuales de activacién de carbén a partir de la cascara

de cacao empleando el disefio estadistico Taguchi.

2. Cuantificar las areas superficiales y valores de calidad de los carbones activados

preparados.

3. Conocer el efecto de los factores en el area superficial y pardmetros de calidad del

carbdn activado de la cascara de mazorca de cacao criollo (Theobroma cacao L.).

|
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2.1. MARCO TEORICO

2.1.1. Carbén activado

El carbon es un mineral de origen organico constituido basicamente por carbono. Su
formacion es el resultado de la condensacion gradual de la materia de plantas parcialmente
descompuestas a lo largo de millones de afios. Las plantas al descomponerse forman una capa
Ilamada turba. Hay tres tipos basicos de carbon (Manual del Carbdn Activado, 2016, pag. 8):

v" Lignito: Se forma una vez comprimida la turba. Es el carbén de menor valor caldrico,
porque se formd en épocas mas recientes y contiene menos carbén (30%) y mas agua.
Es una sustancia parda y desmenuzable en la que se pueden reconocer algunas

estructuras vegetales.

v Hulla: Se origina por la compresién del lignito. Tiene un importante poder calorifico
por lo que se utiliza en las plantas de produccién de energia. Es dura y quebradiza, de

color negro. La concentracion de carbono esta entre el 75 y el 80%.

v Antracita: procede de la transformacion de la hulla. Es el mejor de los carbones, muy
poco contaminante y de altor poder calorifico. Arde con dificultad, pero desprende
mucho calor y poco humo. Es negro, brillante y muy duro. Tiene una concentracion

de hasta el 95% de carbono.

Con el término genérico de carbdn se conoce a los compuestos que tienen en su
composicion al elemento carbono (C), ordenado regularmente. Los atomos situados en la
parte exterior de la estructura cristalina disponen de fuerzas de atraccion libre, lo que les
permite atraer compuestos existentes en su inmediato alrededor. (Manual del Carbon
Activado, 2016, pag. 8)
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Una de las maneras mas sencillas de diferenciar los carbones que se encuentran en la
naturaleza de aquellos que son fabricados por el hombre, es de acuerdo al grado de
ordenamiento de sus &tomos. En el extremo de mayor orden se encuentra el diamante y poco
antes de éste el grafito. De acuerdo con esto un carbon estara mas ordenado mientras su
proceso de formacion se haya llevado a cabo a mayor temperatura y a mayor tiempo. Se
puede encontrar en varios formatos; stick, granos, pequefios trozos e incluso en forma de

esponja, siendo este Ultimo el menos efectivo. (Manual del Carbon Activado, 2016, pag. 9)

“Soto (2007) menciona que los carbones activados son materiales porosos, amorfos y
preparados quimicamente para que tengan un elevado grado de porosidad y alta superficie
especifica interna. Estas caracteristicas, junto con la naturaleza quimica de los &tomos de
carbono que lo componen, le dan la propiedad de atraer y atrapar ciertas moléculas del fluido
que rodea al carbdn. A esta propiedad se le llama “adsorcion”; al solido que adsorbe se le
denomina adsorbente y a la molécula atrapada, adsorbato.” (Garcia & Granillo, 2016, pag.
11)

Se trata de un material poroso que se obtiene por carbonizacién y activacion de
materiales organicos, especialmente de origen vegetal, hullas, lignitos y turbas, con el fin de
obtener un alto grado de porosidad y una importante superficie intraparticular. La elevada
superficie especifica facilita la adsorcion fisica de gases y vapores de mezclas gaseosas 0

sustancias dispersas en liquidos. (Manual del Carb6on Activado, 2016, pag. 11)

La actividad del carbon activo en los procesos de adsorcion viene dada
fundamentalmente, por la naturaleza de la materia primay el proceso de activacion utilizado
en la produccion del mismo. Su capacidad absorbente se ve muy favorecida por la estructura
porosa Y la interaccion con adsorbatos polares y no polares, dada su estructura quimica,
ademas las reacciones quimicas en su superficie estan influenciadas por centros activos,
dislocaciones y discontinuidades, donde los carbones tienen electrones desapareados y
valencias insaturadas presentando mayor energia potencial. (Manual del Carbén Activado,
2016, pag. 11; Garcia & Granillo, 2016, pag. 12)
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“Marquez (2007) menciona que la unién entre el carbon y el adsorbato se lleva a cabo
por medio de fuerzas de London, que son una de las clases de fuerzas de Van der Waals.
Estas son relativamente débiles y, por lo tanto, reversibles. El area especifica del carbon
activo oscila desde 600 a 2000 metros cuadrados por gramo. Tanto en el carbén en estado
granular como en forma de polvo, esta superficie es casi enteramente interna; es el area de la
estructura porosa creada en los dos pasos seguidos en la expulsion de los componentes
volatiles de las materias primas carbonosas y la oxidacion del residuo.” (Garcia & Granillo,
2016, pag. 12)

Basandonos en la difraccion de rayos X, se pueden describir dos tipos de estructuras

porosas para el carbon activado (Manual del Carbén Activado, 2016, pags. 11-12):

v" El primer tipo de estructura esta formado por microcristalitas que en dos planos
son semejantes al grafito constituido por capas paralelas de atomos de carbono

ordenadas hexagonalmente.

v El segundo tipo de estructura se describe como un reticulo tridimensional de
hexagonos de carbono desordenados como resultado del ordenamiento al azar de

las estructuras bencénicas condensadas que se forman durante la carbonizacion.

Entre los microcristales que constituyen el carbon, existen huecos o espacios vacios los
cuales se denominan poros. El area superficial total de estos poros, incluida el area de sus
paredes, es muy amplia, siendo ésta la principal razén de su gran capacidad de absorcion.
Podemos clasificar el carbén activo en granular y polvo, dependiendo del tamafio de grano
del mismo (grano grueso o grano fino) (Imagen 1, Anexo 1). (Manual del Carb6n Activado,
2016, pag. 12)

2.1.2. Propiedades del carbon activado.

En la actualidad, el carbdn activado es utilizado para remover color, olor y sabor de una
infinidad de productos, por lo cual lo podemos encontrar en aplicaciones tan sencillas como

peceras o filtros de refrigerador, hasta complejos sistemas industriales como modernas
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plantas de tratamiento de aguas residuales o delicados sistemas de elaboracion de
antibidticos. (Manual del Carbon Activado, 2016, pag. 13)

Son dos las caracteristicas fundamentales en las que se basan las aplicaciones del carbén
activado: elevada capacidad de eliminacién de sustancias y baja selectividad de retencion.
La elevada capacidad de eliminacion de sustancias se debe a la alta superficie interna que
posee, su buena porosidad y distribucion de tamafio de poros juegan un papel importante. En
general, los microporos le confieren la elevada superficie y capacidad de retencién, mientras
que los mesoporos y macroporos son necesarios para retener moléculas de gran tamafio,
como pueden ser colorantes o coloides, y favorecer el acceso y la rapida difusion de las

moléculas a la superficie interna del sélido. (Manual del Carbdon Activado, 2016, pag. 13)

Las propiedades adsorbentes de un carbon activado no dependen unicamente de la
superficie y la porosidad. En particular, las sustancias polares se retienen débilmente sobre
la superficie (apolar) del carbon. En estos casos, la fijacion al carbono de “heteroatomos”,
principalmente oxigeno e hidroégeno, formando estructuras o grupos funcionales tipo acido
carboxilico, lactosas, carbonilo, etc., (Imagen 2, Anexo 1) elevan la afinidad de las sustancias
polares por la superficie del adsorbente y pueden imprimir un caracter acido-base al carbén.
(Manual del Carbon Activado, 2016, pag. 13)

Finalmente, cuando la sustancia a eliminar tiene una polaridad apreciable, bajo volumen
molecular y estd muy diluida en aire, la retencion a temperatura ambiente por el carbén sélo
es efectiva si se impregna con reactivos especificos o se aprovechan las propiedades
cataliticas del carbon. De esta manera, tras la adsorcion se producen unas reacciones quimicas
que transforman los productos toxicos en inertes que se desorben o quedan retenidos en la

porosidad del carbon. (Manual del Carbon Activado, 2016, pag. 14)

El area de superficie en los carbones activados se conoce como la cantidad de superficie
disponible para la adsorcion de una masa de carbono determinada, medida mediante técnicas
como la adsorcion de nitrégeno BET vy es reportada en unidades de m?/g. La densidad

aparente corresponde a la densidad del carbono con la maxima eficiencia de empaque,
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informada en g/cc o Ibs/cf. EI tamafio de malla se conoce como la medida del rango de
particulas del producto granular, generalmente informada como un rango de aberturas de
tamiz, como 12 x 40 para un carbono que pasa una pantalla de malla 12, pero se retiene en
una pantalla de malla 40 con una especificacion de la cantidad que se puede retener en la
pantalla de apertura mas grande o pasando la pantalla de apertura méas pequefia. (Equipos de

Osmosis Inversa, 2020, parr. 13-15)

El nimero de abrasion es la medida de la capacidad del producto de carbono para resistir
el desgaste; esta importante propiedad permite comprender cuan duradero es el carbén
activado en aplicaciones donde se requiere retrolavado, se transferird carbono o las
velocidades de tratamiento estan por encima del promedio. El nivel de cenizas es la medida
del contenido de carbono activado sin carbono; todos los materiales base tienen un
determinado componente de cenizas, con un contenido que varia de material base a material
base; por ejemplo, el carbdn de céascara de coco tiende a tener mas metales alcalinotérreos,
mientras que los carbonos a base de carbon tienen mas metales pesados. (Equipos de Osmosis
Inversa, 2020, péarr. 16-17)

2.1.3. Caracteristicas del carbén activado.
2.1.3.1.  Composicion quimica.

El término carbon activo designa un amplio espectro de materiales que se diferencian
fundamentalmente en su estructura interna (distincion de poros y superficie especifica) y en
su granulometria. Desde el punto de vista de la composicidn quimica, el carbdn activo es
carbon practicamente puro, al igual que lo es el diamante, el grafito, el negro de humo y los
diversos carbones minerales o de lefia. Todos ellos poseen la propiedad de adsorber, que
consiste en un fendmeno fisicoquimico en el que un sélido llamado adsorbente atrapa en sus
paredes a cierto tipo de moléculas, llamadas adsorbatos y que estan contenidas en un liquido
0 gas. La composicion quimica del carbon activo es aproximadamente un 75 — 80% en
carbono, 5 — 10% en cenizas, 9,5 — 14,5% en oxigeno y 0,5% en hidrogeno. (Manual del
Carbon Activado, 2016, pag. 15)
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2.1.3.2.  Estructura fisica.

El carbon activo tiene una gran variedad de tamafios de poros, los cuales pueden
clasificarse de acuerdo a su funcion, en poros de adsorcion y poros de transporte. Los
primeros consisten en espacios entre placas graniticas con una separacion de entre una y
cinco veces el diametro de la molécula que va a retenerse. En éstos, ambas placas de carbén
estan lo suficientemente cerca como para ejercer atraccion sobre el adsorbato y retenerlo con

mayor fuerza. (Manual del Carbon Activado, 2016, pag. 16)

Los poros mayores que los de adsorcion son de transporte, y tienen un rango muy amplio
de tamafio, que van hasta el de las grietas que estan en el limite detectable por la vista, y que
corresponde a 0,1 mm. En esta clase de poros, s6lo una placa ejerce atraccion sobre el
adsorbato y entonces lo hace con una fuerza menor, o incluso insuficiente para retenerlo.
Actian como caminos de difusién por los que circula la molécula hacia los poros de
adsorcion en los que hay una atraccién mayor. Por lo tanto, aunque tiene poca influencia en
la capacidad del carbdn activo afectan a la cinética o velocidad con la que se lleva a cabo la

adsorcion. (Manual del Carbon Activado, 2016, pag. 16)

Segun la IUPAC (International Union of Pure and Applied Chemists), los poros se
clasifican en base al diametro de los mismos, de acuerdo a lo siguiente (Garcia & Granillo,
2016, pag. 12):

v" Microporo: Menores a 2 nm (20A), realizan la adsorcion y contribuyen a la mayor
parte del area de la superficie interna.

v' Mesoporos: Entre 2 y 50 nm (20A y 500A) y realizan el transporte.

v' Macroporos: Mayores a 50 nm (500A) (tipicamente de 200 a 2000 nm) y son la
via de entrada al carbon activado.

Los microporos 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. Los macroporos atrapan moléculas grandes, tales como las que

son cloradas o las sustancias humicas (&cidos humicos y fulvicos) que se generan al

Salazar, Ana Y. 10



Area superficial del carbon activo de mazorca de cacao criollo (Theobroma cacao L.) obtenido bajo
tres factores de preparacion en variacion, Departamento de Quimica, UNAN-Managua, Enero-Abril
2022

descomponenrse la materia organica. Los mesoporos son los apropiados para moléculas

intermedias entre las anteriores (Imagen 3, Anexo 1). (Manual del Carb6n Activado, 2016,
pag. 16)

Por lo tanto, la capacidad de un carbon activo para retener una determinada sustancia no
solo depende de su area superficial, sino también de la proporcion de poros internos que tenga
dicho carbon, y del tamafio de los mismos (un tamafo adecuado para un poro debe oscilar
entre 1 y 5 veces el diametro de la molécula a retener). La distribucién del tamafio del poro
depende fundamentalmente de tres factores: el origen de la materia prima, el tipo de
activacion, y la duracién del proceso de activacion. (Manual del Carbon Activado, 2016, pag.
17)

2.1.3.3.  Importancia de la textura porosa de los carbones activos.

Castellon (1998) citado por Montoya & Matute (2015, pag. 15) menciona que 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 contribucion tienen en la superficie especifica.

Castellon (1998) citado por Montoya & Matute (2015, pag. 16) expresa que, en principio,
se puede pensar, que, a mayor superficie especifica, mejores seran las caracteristicas como
adsorbente del carbén activado, puesto que también deberiamos tener mayor nimero 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 tamafio 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.

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 hidrofobo, no obstante,
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podemos disminuir este caracter hidrofobo adicionando grupos superficiales polares. 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 formacién de puentes de hidrogeno. De esta forma se aumenta el

caracter hidroéfilo y la “mojabilidad” de los carbones.

En el caso de la adsorcién de compuestos inorganicos en fase acuosa esto podria resultar
beneficioso. Sin embargo, en el caso de que el carbon activado vaya a ser usado para adsorber
compuestos en fase gas, el hecho de que los poros estén ocupados, o incluso blogueados, 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.

Un carbon sea globalmente acido o basico dependera tanto de la concentracion de estos
grupos como de la fuerza como &cido o base de los mismos. De forma intuitiva, se puede
deducir que un carbén de tipo basico sera preferible para la adsorcién de compuestos &cidos
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 bésicos tienden a

captarlos cuando se encuentran en un medio acido.

De esta forma pueden aparecer cargas positivas o negativas en la superficie del carbén.
De forma genérica: si el pH del medio es mayor que el punto de carga cero del carbén (pHpzc,
pH en el cual el nmero 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 carbon; por el contrario, si pH < pHpzc obtendremos una

superficie cargada positivamente. (Montoya & Matute, 2015, pag. 17)

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 seran para

adsorber aniones. Dado que al modificar el pH de los efluentes contaminantes no siempre
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resulta sencillo es preferible optimizar la quimica superficial del carbon activado teniendo en

cuenta los criterios anteriores para que la adsorcion sea méxima. (Montoya & Matute, 2015,
pag. 17)

Optimizar la textura porosa y quimica superficial de un carbon activo no siempre es una
tarea sencilla principalmente si tenemos en cuenta que la textura porosa y la quimica
superficial pueden estar 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.

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 llegar a soluciones de compromiso cuando se pretende

optimizar la textura porosa y quimica superficial de un carbon. (Montoya & Matute, 2015,

pag. 18)

2.1.4. Tipos de carbén activado

El carb6n activado puede ser vegetal o de hueso, el carbén de hueso tiene
aproximadamente 10% de carbono, mientras que el vegetal hasta 98% (Cortéz & Deybi,
2015, pag. 11). Segun su uso el carbon activado se puede dividir en:

v’ Carbdn activado para absorber gases: sus poros son mas pequefios que los del carbon
para liquido, se usan como materias primas cascaras de nueces, carbén y hulla

principalmente.
v Carbon activado para el tratamiento de liquidos: muchos carbones de gases no son

muy efectivos para tratar ciertos liquidos. Los materiales menos densos son mas

apropiados para tratar liquidos.
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Dependiendo si es sometido a un proceso de granulacién o pulverizacion (Cortéz &

Deybi, 2015, pag. 12)., el carbdn activado se puede presentar como:

v’ Carbén activado en polvo o PAC (Powered Activated Carbon): es un polvo fino

negro se usa en la elaboracion de medicamentos antidiarreicos y absorbente intestinal.

v’ Carbén activado granular o GAC (Granular Activarte Carbon): en granos de hasta
2 mm se usan en los filtros de columnas o cama para el tratamiento de agua. Es un
proceso mas facil, pero mas caro que el del carbdn activo en polvo. Actualmente GAC

gana importancia ante el PAC.

2.1.5. Métodos de activacion

La activacion del material carbonizado consiste en el desarrollo de la estructura porosa
antes generada, mediante la adicidn de agentes oxidantes. La activacion puede llevarse a cabo
tanto por métodos denominados fisicos como quimicos. (Manual del Carb6n Activado, 2016,
pag. 49)

2.1.5.1. Activacion.

La etapa de activacion en la produccion de carbdn activado consiste en una reaccion gas-
solido de gasificacion a altas temperaturas, donde gases oxidantes (agentes activantes)
reaccionan con los atomos de carbono del carbonizado, extrayéndolos de la estructura como
CO o0 CO:s. Los agentes activantes que se han empleado son el dioxido de carbono, el vapor
de agua y el oxigeno (aire), a temperaturas entre 700 - 1000 °C, durante tiempos que pueden
oscilar entre 12 horas a unos 30 minutos (Plaza, 2015, pag. 17). Estos reaccionan con el

carbono segun las siguientes reacciones:

C+HO=H,+CO  AH=+ 118 kJ/mol

C+C0O2=2CO AH =+ 162 kJ/mol
C+02=C0O2  AH=- 393 kcal/mol

C+1/20,=CO AH = - 111 kJ/mol
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Un aspecto de suma importancia en el uso de estos agentes activantes es su naturaleza
entalpica. Asi, mientras la reaccion con oxigeno es exotérmica, estando favorecida
termodindmicamente en cualquier rango de temperaturas que se realice la activacion, las
reacciones con dioxido de carbono y vapor agua son de naturaleza endotérmica, por lo que
se requieren elevadas temperaturas para que comiencen a ser favorables

termodindmicamente. (Plaza, 2015, pag. 17)

Aunque, termodindmicamente, el uso de oxigeno parezca ser mas favorable para
preparar carbon activado, a la vez que econdmicamente (aire), lo cierto es que su
exotermicidad hace muy dificil mantener una correcta temperatura durante su reaccién con
el carbono. Esto conduce a que se den sobrecalentamientos localizados en la particula del
carbonizado, lo cual impide que tenga lugar una activacion uniforme en la misma. Ademas,
dada la elevada reactividad que presenta el oxigeno, su accién no se limita al ataque del
carbono que bloguea el seno de la porosidad, sino que también es igual de agresivo con el
presente en la superficie externa de las particulas, lo que conduce a su gasificacion externa,
sin generacion de porosidad. Es por esto que el uso del aire (oxigeno) apenas es utilizado.
(Plaza, 2015, pag. 17)

Por este motivo, tanto el CO, como el vapor de agua son usados como agentes activantes,
dado que la naturaleza endotérmica de estas reacciones facilita el control de la reaccion, si
bien, se requiere un aporte continuo de calor (un horno) para que tenga lugar la reaccion, asi
como que la temperatura de la reaccion se mantenga. Para ello, diferentes tipos de hornos se
han aplicado, muchos de estos aplicados en las reacciones de gasficacion del carbon, para la
obtencion de gas de sintesis, tales como hornos rotatorios, hornos verticales, de lecho
fluidizado. Para el caso de la preparacion de carbones activados, se prefiere el uso de hornos
rotatorios o de lecho movil, frente a los de lecho fluidizado, dado que al ser condiciones
menos agresivas para las particulas de carbonizado, se producen carbon activado con un

tamafio de particula apropiado. (Plaza, 2015, pag. 18)

Como consecuencia de la existencia de dos tipos, en términos muy generales, de

estructuras carbonosas en el carbonizado, el proceso de activacion generalmente tiene lugar
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en dos fases: en la primera, rapidamente tiene lugar preferentemente la eliminacion del
carbono mas desorganizado (proveniente de la formacion de depoésitos de alquitranes), el cual
es el causante del bloqueo de la porosidad generada durante la carbonizacion. Esto supone
una pérdida de masa no superior al 10 % y la apertura de la porosidad del carbonizado.
Paralelamente, la eliminacion de los depositos carbonosos deja expuestos a los microcristales

a la accion del agente activante. (Plaza, 2015, pag. 18)

La gasificacion de los microcristales, segunda fase, procedera a diferentes velocidades
en diferentes partes de los mismos, en funcién del mayor o menor grado de ordenamiento
que presenten. Esta gasificacion no uniforme que tiene lugar en los microcristales da lugar,
para valores intermedios de pérdida de peso (20 - 40 %), a la formacion de nuevos
microporos, mientras que, para mayores valores de pérdida de peso, tendra lugar el
ensanchamiento de la porosidad existente cuando tenga lugar la completa eliminacion de las
laminas adyacentes que configuran los microporos, generando supermicroporos. (Plaza,
2015, pag. 18)

En esta fase de la activacion se ha observado un diferente comportamiento en el
desarrollo de la porosidad dependiendo del agente activante utilizado. Asi, el vapor de agua
da lugar a un elevado ensanchamiento de la microporosidad, generando supermicroporos y
mesoporosidad; en cambio, el CO. a estos estadios del proceso de activacion, prosigue
desarrollado microporosidad. Este diferente comportamiento se ha atribuido en un principio
al efecto inhibidor en la reaccién de gasificacion que ejerce el Hz producido cuando se activa
con vapor de agua. Sin embargo, igual efecto inhibidor podria atribuirse al CO que se genera

con la activacion con COz. (Plaza, 2015, pag. 19)

Otra explicacion a este diferente comportamiento se relaciona con la existencia de
difusion activada de la molécula de agua, que dificultan su entrada en la microporosidad
estrecha, limitandose por ello al ensanchamiento de la misma. Por tanto, de este analisis se
pueden entrever que tanto la seleccion del agente activante como el tiempo de residencia
empleado son dos factores importantes a considerar, con el fin de controlar el desarrollo de

un tamafio de porosidad deseado para el tipo de aplicacion del carb6n activado.
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Generalmente, se prefiere el uso del CO2 como gas activante, puesto que es facil de manejar
y resulta mas facil controlar el proceso de activacion, dado que presenta una menor
reactividad a elevadas temperatura, en comparacion con el vapor de agua. (Plaza, 2015, pag.
19)

Otro aspecto a considerar es la temperatura a la cual se realiza la activacion, puede estar
comprendida entre 800 - 1000 °C, la cual ejerce un papel fundamental en el control de la
cinética de la reaccion. Si se emplean bajas temperaturas, las reacciones son lentas,
requiriéndose, largos tiempos de residencia. Por ello, el uso de mayores temperaturas resulta
interesante ya que se acorta el tiempo de residencia. Sin embargo, si la temperatura es
elevada, la reaccion de gasificacion puede pasar de control quimico, donde la reaccién
transcurre como anteriormente se ha descrito, a un control difusional, en el cual la reaccion
tendria lugar en el exterior de las particulas, produciéndose su quemado sin generacion neta
de porosidad. (Plaza, 2015, pag. 20)

Por ultimo, se ha de indicar que la existencia de cenizas (materia inorganica) en el
carbonizado puede ejercer un notable efecto catalitico en la gasificacion, afectando, no sélo
a la reactividad del carbonizado, si no al tipo de porosidad desarrollada. Asi, por ejemplo, se
ha comprobado que tanto metales alcalino-térreos, como el Ca 'y Ba, y de transicion, como el
Fe y Co, dan lugar a la formacién de una importante presencia de meso y macroporosidad en
los carbones activados. De forma resumida, los principales factores que afectan al desarrollo
de la porosidad en un carbon activado son: i) tipo de agente activante; ii) cristalinidad y sitios
activos en la superficie del carbdn; iii) presencia de impurezas inorganicas; iv) difusion de

los gases reactivos a los sitios activos. (Plaza, 2015, pag. 20)

Generalmente el proceso de activacion fisica se lleva a cabo realizando las etapas de
carbonizacion y activacion separadamente. No obstante, dicho proceso también puede
realizarse en una sola etapa, sin realizar la precarbonizacion del material, lo cual en
precursores con un elevado contenido en carbono (carbones minerales) resulta muy
apropiado. Numerosos estudios se han realizado sobre este aspecto, mostrando en todos los

casos, que el contacto directo de la materia prima desde el inicio del tratamiento térmico, da
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lugar a carbones activados con similares caracteristicas, tanto en el desarrollo de la textura
porosa, como en el rendimiento final, que el obtenido mediante dos etapas. (Plaza, 2015, pag.
20)

2.1.5.2.  Activacion fisica o térmica.

La activacion fisica o, también denominada activacion térmica, no son términos
apropiados, dado que realmente el proceso transcurre via una reaccion quimica entre un
agente oxidante (vapor agua, CO», aire) y el carbono del material que esté siendo activado.
Esta puede realizarse bien en dos etapas o en una séla etapa, dependiendo si la carbonizacion

y activacion tienen lugar en dos etapas separadas o simultdneamente. (Plaza, 2015, pag. 14)

2.1.5.2.1. Carbonizacién o pirolisis

En el caso de partir de residuos lignocelul6sicos, el contenido en carbono es inferior al
50 %, a la vez que no existe una estructura microcristalina desarrollada en su seno, lo cual ya
era conocido en la antigliedad, que s6lo tras carbonizar éstos presentaban propiedades como
adsorbente. El proceso de carbonizacion (o pirélisis) consiste en un tratamiento térmico en
atmosfera inerte (sin la adicion de sustancias quimicas ajenas al material) a temperaturas
entorno entre 600 - 850 °C. En el caso de materiales lignocelulosicos, a partir de 170 °C y
hasta unos 650 °C, empieza a tener lugar la ruptura pirolitica de los enlaces existentes entre
el carbono y los distintos heteroatomos (principalmente hidrégeno y oxigeno, y, en menor
medida, azufre y nitrégeno). (Plaza, 2015, pag. 14)

Dependiendo de su volativilidad éstos son eliminados como gases permanentes (CO,
CO», CHa4, Ho, etc., més agua) o alquitranes (especies de elevado peso molecular, volatiles a
las temperaturas de la carbonizacidn pero que condensan a menores temperaturas), quedando
un residuo solido con un elevado contenido en carbono, denominado carbonizado o char
(que, en funcidn de la temperatura final alcanzada, puede ser de un 80 - 95 % en contenido
en carbono). (Plaza, 2015, pag. 15)
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Asi pues, la materia prima tras su descomposicion pirolitica se distribuye en tres
fracciones de productos: carbonizado (15 - 20 % peso), alquitranes (60 - 65 % peso) y gases
(20 - 25 % peso). Con vistas a la preparacion de carbon activado, uno de los objetivos de esta
etapa es maximizar la fraccion de carbonizado. Para ello, se debe conocer qué parametros o
caracteristicas del material son las mas apropiadas para obtener altos rendimientos en
carbonizado. EIl analisis del proceso de pirdlisis en materiales lignocelulsicos es
extremadamente complejo, lo cual es consecuencia de la propia complejidad quimica-

estructural de las macromoléculas organicas que lo constituyen. (Plaza, 2015, pag. 15)

De manera generalizada, estas macromoléculas se pueden clasificar en tres grandes
grupos: hemicelulosa, celulosa y lignina. Dada la distinta estructura quimica que presentan,
su comportamiento termoquimico también sera diferente, de manera que las numerosas
reacciones quimicas que tienen lugar (deshidratacion, despolimerizaciones, rotura de enlaces,
formacion de nuevos enlaces) tendran lugar a diferentes rangos de temperaturas. Asi, la
hemicelulosa es la menos estable térmicamente, degradandose rapidamente entre 200-350
°C. La celulosa presenta una mayor estabilidad, pero también se degrada rapidamente en el
rango de temperaturas 300 — 400 °C. En cambio, la lignina descompone lentamente en un
intervalo amplio de temperaturas 200 - 500 °C, siendo el componente que mas contribuye en
el rendimiento del carbonizado. Por tanto, desde el punto de vista del rendimiento en el
carbonizado, residuos con elevado contenido en lignina, en principio, son apropiados

precursores para obtener carbén activado. (Plaza, 2015, pag. 15)

Paralelamente a la salida de alquitranes y volatiles, tiene lugar un proceso de
condensacion, mediante el cual los atomos de carbono insaturados, provenientes de la ruptura
de enlaces, se unen entre si, formado laminas aromaticas (a partir de 600 °C comienza a ser
importante el crecimiento de las ldaminas, lo que se correlaciona con el aumento del pico
determinado por DRX). Estas laminas generadas, si la disposicion geométrica durante su
crecimiento lo permite, se apilaran generando microcristales (a partir de 800 °C este proceso
empieza a cobrar importancia), los cuales, a su vez se uniran con sus vecinos mediante

enlaces entrecruzados, de forma desorganizada, lo que da lugar a una estructura mal
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empaquetada, con espacios libres, lo que constituye la presencia de poros en este

carbonizado. (Plaza, 2015, pag. 16)

Sin embargo, generalmente, estos espacios se encuentran rellenos o parcialmente
bloqueada su entrada por la deposicion de productos emitidos durante la descomposicion,
mayoritariamente de alquitranes, lo que hace que los carbonizados presenten una
relativamente baja capacidad de adsorcion. Es por ello que se requiere una posterior etapa de
Activacion del carbonizado, mediante la cual, primero, se van a eliminar estos depdsitos de
alquitranes, para, posteriormente, ensanchar la porosidad existente, aumentando la capacidad
de adsorcion, del entonces denominado carbon activado. Adicionalmente, el proceso de
condensacion y crecimiento de las ldminas grafiticas, conduce a un aumento en la resistencia
mecénica del carbonizado resultante, lo cual es un aspecto deseable. Esta es tanto mayor
cuanto mayor es la temperatura de carbonizacién, pues mayor es el grado de condensacion.
(Plaza, 2015, pag. 16)

Sin embargo, un excesivo grado de condensacién, aunque da carbonizados con elevada
resistencia mecanica, conduce a dos aspectos adversos hacia la obtencion de carbon activado:
se reduce el volumen de poros presentes, a la par que la reactividad del material disminuye,
aspecto no deseable, dado que se requieren condiciones mas enérgicas para activar el
carbonizado en la siguiente etapa. Por lo tanto, queda claro que se requiere un adecuado
control de la temperatura de carbonizacién que optimice estos tres parametros: porosidad,

reactividad y resistencia mecanica del carbonizado. (Plaza, 2015, pag. 17)

2.1.5.3.  Activacién quimica.

La activacion quimica es una reaccion solido-sélido (o liquido en el caso de que funda
el agente activante) que involucra el mezclado intimo del precursor con un compuesto
quimico, generalmente en forma de una disolucion acuosa concentrada, realizando, a
continuacion, la carbonizacion de dicha mezcla. En primer lugar, con el fin conseguir un
contacto intimo entre el precursor con el agente activante, se realiza el mezclado con

agitacion durante varias horas, lo cual puede llevar hasta 24 horas, dependiendo del tipo de
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agente activante y precursor. Los agentes activantes mas comunes son: H2SOa, ZnCl, HzPOa,
KOH y NaOH. Estos actlian tanto como deshidratantes como oxidantes. (Plaza, 2015, pég.
21)

De este modo, una de las principales funciones del agente activante es facilitar la
deshidratacion del esqueleto macromolecular carbonoso, lo cual influenciara en la
subsiguiente descomposicion pirolitica del material, reduciéndose con ello la produccion de
alquitranes y volatiles, incrementado con ello el rendimiento. Asimismo, durante la
carbonizacion del material, el agente activante penetra en el interior de los canales de la
estructura botanica, produciendo su hinchamiento, lo cual repercutira en el desarrollo de una
estructura porosa mas desarrollada. Por ello, el grado de impregnacion (expresada
normalmente como la relacién en peso entre agente activante y precursor) es uno de los
factores més importantes que determinan el rendimiento final y la porosidad desarrollada.
Asi, a mayor grado de impregnacion mayor superficie especifica y tamarfio de porosidad se

desarrolla en el carbon activado. (Plaza, 2015, pag. 21)

Otros factores también importantes son la atmosfera de activacion, la temperatura de
activacion y el tiempo de residencia. La activacion quimica se realiza bajo atmosfera inerte,
haciendo pasar una corriente de nitrégeno a través de la mezcla, pero puede utilizarse una
atmosfera oxidante. Dependiendo del tipo de precursor y agente activante, la
carbonizacion/activacion de dicha mezcla puede realizarse desde los 200 °C hasta los 1000
°C, si bien usualmente, por el tipo de agente activante y precursor involucrados, se realiza
entre 450 a 600 °C. En este sentido, esto es una ventaja respecto a la activacion fisica, la cual
requiere mayores temperaturas. Otra ventaja es, como consecuencia del control quimico en
los pirdlisis del precursor y de la menor temperatura alcanzada, generalmente se consiguen
carbones activos con elevados rendimientos, para desarrollos de porosidad similares a los

obtenidos con la activacion fisica. (Plaza, 2015, pag. 21)

Un inconveniente de este proceso de activacion es que es necesaria una etapa posterior
de lavado del carbonizado, con el fin eliminar los restos de agente activante, esta etapa se

puede realizar con agua destilada o ligeramente acidificada/basificada en el caso del uso de
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hidroxidos o &cidos como agentes activantes. Posteriormente, dichas aguas de lavado han de
ser tratadas con el fin recuperar el agente activante, a fin de hacer mas econémico dicho

proceso. (Plaza, 2015, pag. 22)

La activacion quimica se ha utilizado frecuentemente con precursores lignocelul6sico
debido a las condiciones suaves de activacion y altos rendimientos que generalmente se
obtienen. No obstante, a escala industrial, la activacion fisica de residuos lignocelulésicos
sigue siendo empleada, ya que, al no emplear compuestos quimicos para la activacion, ésta
resulta mas econémica, menos contaminante y ocasiona menos problemas de mantenimiento
de los hornos. (Plaza, 2015, pag. 22)

2.1.6. Proceso de adsorcién

En la actualidad, la adsorcion es considerada como una de las mejores técnicas de
remocion de contaminantes y entre los adsorbente el carbén activado es el més usado por su
gran capacidad para adsorber numerosos compuestos debido a sus propiedades fisicas y
quimicas. Este proceso consiste en la fijacién de moléculas en la superficie de un soélido
debido a la presencia de fuerzas de atraccion intermoleculares en sitios especificos del solido
denominados centros activos. El proceso contrario se denomina desorcion. (Garcia &
Granillo, 2016, pag. 26)

En términos generales el proceso de adsorcion consiste en la captacion de sustancias
solubles presentes en la interface de una solucion, pudiendo constituirse dicha interface entre
un liquido y un gas, un sélido o entre dos liquidos diferentes. El sélido que adsorbe las
moléculas se denomina adsorbente, la sustancia a adsorber se denomina adsortivo y la
sustancia que se encuentra adsorbida se denomina adsorbato. La adsorcion es un proceso
exotérmico debido a la disminucion de energia cinética de las moléculas del adsortivo.
(Garcia & Granillo, 2016, pag. 26)

La superficie del adsorbente puede ser homogénea o heterogénea. Superficies

homogéneas presentan sitios activos con la misma interaccion de fuerzas en toda el area
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disponible para la adsorcion. En la practica, sin embargo, se encuentran superficies
heterogéneas con sitios activos con diferentes niveles de energia. La capacidad de adsorcion
depende de tipo de adsorbente, presion, temperatura y tipo de contaminante. (Cortez &
Limpio, 2013, pag. 14)

Existen dos teorias principales que describen el proceso de adsorcién (Garcia &
Granillo, 2016, pag. 27):

v La teoria de cubrimiento de superficie (tiene un rango de aplicacion general):
inicialmente se adsorbe una capa de moléculas en la superficie (adsorcion monocapa),
cuando esta primera capa estd completamente formada se inicia la adsorcion de mas
molécula sobre ellas (adsorcion multicapa). A medida que se van formando mas
capas, las fuerzas de union entre las moléculas y el solido disminuyen, hasta que en

capas posteriores ocurre solamente condensacion.

v’ La teoria de llenado de poros (Aplicable para sélidos microporosos): Propone que el
llenado de los poros se realiza de manera similar al llenado de un recipiente. En los
microporos el proceso de adsorcién es mucho mas fuerte que en superficies
aplanadas, ya que las moléculas estan sometidas a fuerzas de adsorcion superpuestas

por la cercania de las paredes de los poros.

Segun Gomez, Klose & Rincén (2010) citado por Garcia & Granillo (2016, pag. 27) la

adsorcion puede ser:

v Adsorcion fisica: Union de las moléculas al sélido, ocurre por medio de fuerzas de
Van-der-Waals. Durante este proceso la estructura de las moléculas no se afecta. El

equilibrio de la adsorcion fisica ocurre en tiempos muy cortos a bajas temperaturas.

v Adsorcion quimica: Es un proceso mucho mas lento que la adsorcion fisica. El tiempo
necesario para llegar a estado estacionario depende de presion y temperatura del
proceso. En algunos sistemas puede tardar dias y hasta meses en alcanzar el estado

estacionario.
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2.1.6.1.  Tipos de Isotermas de Adsorcion.

Se pueden inferir las caracteristicas de los materiales porosos atendiendo a la forma de
la isoterma, segun seis tipos admitidas por la IUPAC (Imagen 4, Anexo 1), mencionadas por
Martin (1990) citado por Garcia & Granillo (2016, pag. 27 — 28):

v' La isoterma de tipo | es concava hacia el eje de abscisas, en el que se representa la
presion relativa, y la cantidad adsorbida se aproxima a un valor constante al aumentar
la presion relativa. Las isotermas de este tipo corresponden a solidos microporoso. El
limite de adsorcidn esta determinado, en mayor extension, por el volumen accesible

frente al tamafio de poro.

v Laisoterma de tipo Il es la forma normal de isoterma que se obtiene con un sélido no
poroso 0 macroporoso. Representa una adsorcién en monocapa y multicapa sin
restricciones. Se admite frecuentemente que el punto B, sefialado en la figura, indica
el valor de presion relativa para el cual el recubrimiento de la monocapa se ha

completado, indicando asi el principio de adsorcion por multicapa.

v Laisoterma de tipo Il es convexa hacia el eje de abscisas para todo el intervalo de
presion relativa. Este tipo de isoterma se presenta en materiales macroporosos o no
porosos cuando existe poca afinidad entre el adsorbato y el adsorbente. Por tanto, al
ser las interacciones adsorbato-adsorbente menores, no se observa el efecto de un

campo de fuerzas a bajas presiones relativas.

v’ La isoterma de tipo IV presenta un ciclo de histéresis, el cual se asocia con la
condensacion capilar propia de la adsorcion/desorcion en mesoporos, y un valor
limite en la cantidad adsorbida para el intervalo superior de presién relativa. La parte

inicial de la isoterma se atribuye a la adsorcion en monocapa, puesto que coincide
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con la primera region de la isoterma de tipo Il. Este tipo de isoterma se presenta en

los materiales adsorbentes mesoporosos.

v Laisoterma de tipo V se obtiene para materiales mesoporosos, pues presenta un ciclo
de histéresis, cuando existe poca afinidad entre el adsorbato y el adsorbente. Es muy

poco frecuente.

v La isoterma de tipo VI representa la adsorcion escalonada en multicapa sobre una
superficie uniforme no porosa. Cada uno de los escalones que presenta corresponde
a una capa adsorbida. Suele presentarse, por ejemplo, en la adsorcion de argon a la
temperatura del nitrégeno liquido (77 K) sobre negro de humo grafitizado.

2.1.6.2. Ecuacion de Freundlich.

La isoterma de adsorcion de Freundlich o ecuacion de Freundlich es una isoterma de
adsorcion, que relaciona la concentracion de un soluto en la superficie de un adsorbente, con
la concentracion del soluto en el liquido con el que esta en contacto. Fue desarrollada por el

matematico, fisico y astronomo aleman Erwin Finlay Freundlich. (Cortez & Limpio, 2013,

pag. 15)

El modelo de la Isoterma de Freundlich se basa en los siguientes fundamentos como
indica Toribio (2015) citado por Garcia & Granillo (2016, pag. 29):

Temperatura constante.
Adsorcidn localizada (s6lo en las posiciones definidas de la superficie).

Superficie heterogénea y rugosa (microporosa).

<SS X X

No considera la formacién de monocapa, sino varias capas en la que tiene lugar la
adsorcion.

v' Distribucion exponencial de la energia de las posiciones de adsorcion.

La isoterma de adsorcion de Freundlich se expresa matematicamente como:
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Z=kp'n o X =kc'/n Ec. 1

m

La ecuacion de la isoterma de Freundlich se puede escribir de forma lineal como indica

Toribio (2015) citado por Garcia & Granillo (2016, p4g. 30) de la siguiente manera:
Ing, = In(K) + ~InC, Ec. 2

Donde:

X = masa de adsorbato.

M = masa de adsorbente.

P = Presion de equilibrio del adsorbato.

C = concentracion de equilibrio del adsorbato en disolucion.

Qe = cantidad retenida sobre el solido en el equilibrio (mmol/g 0 mg/g).
Ce = concentracion del liquido en el equilibrio (ppm).

Ky 1/n son constantes para un adsorbato y adsorbente dado.

2.1.6.3.  Ecuacion de Langmuir.

Toribio (2015) citado por Garcia & Granillo (2016, pag. 30) hace referencia al modelo
de Langmuir el cual fue originalmente desarrollado para representar la adsorcion de un
sistema gas-solido con carbon activado, pero ha sido ampliamente utilizado para estudiar la
adsorcion de un soluto en fase liquida. En este modelo, la atraccion entre las moléculas y la
superficie del adsorbente se basa, fundamentalmente, en fuerzas fisicas y en su aplicacion se
asume, por un lado, que la adsorcion ocurre en sitios activos idénticos de la superficie del
adsorbente con energias uniformes de adsorcion y, por otro, que una vez el soluto ocupa un

lugar, no puede ocurrir otra adsorcion en este mismo sitio.

El modelo de la Isoterma de Langmuir se basa en los siguientes fundamentos segun
Toribio (2015) citado por Garcia & Granillo (2016, pag. 31):
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v Temperatura constante.

v Adsorcion localizada (s6lo en las posiciones definidas de la superficie), por lo que, si
una molécula adsorbida ocupa un espacio, ninguna mas puede tomar dicho lugar.

v" Superficie homogénea.

v Formacion de monocapa de las moléculas adsorbidas.

v" Distribucion homogénea de la energia de las posiciones de adsorcion.

Segun Toribio (2015) citado por Garcia & Granillo (2016, pag. 31) la isoterma de

Langmuir, se puede representar de la siguiente manera:

— Amax'bCe Ec. 3
1+b-C, '

Donde:

ge: cantidad retenida sobre el sélido en el equilibrio (mmol/g o mg/g).
gmax: cantidad maxima retenida sobre el sélido (mmol/g o0 mg/g).
Ce: concentracion del liquido en el equilibrio (ppm).

B: constante empirica de Langmuir en el equilibrio

Castellar, Angulo, Zambrano & Charris (2013) citado por Garcia & Granillo (2016, pag.
31) infiere en que la ecuacion 3, se puede escribir de forma lineal de la siguiente manera:
Ce 1 Ce

Ze — + Ec.4

q bqmax Amax

Pilamonta (2013) citado por Garcia & Granillo (2016, pag. 31-32) menciona que la
isoterma de adsorcion de Langmuir se desarroll6 adoptando las siguientes hipotesis:

1. Existe un numero fijo de puntos accesibles disponibles en la superficie adsorbente,
todos los cuales poseen la misma energia. Es decir, toda la superficie del catalizador
tiene la misma actividad para la adsorcién; lo que significa que es una superficie lisa.
Sin embargo, se puede emplear el concepto de superficie irregular con centros

activos, si se supone que todos los centros activos tienen la misma actividad para la
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adsorcion y que el resto de la superficie no lo tiene, o bien se puede usar una actividad
promedio.
2. No hay interaccion entre las moléculas adsorbidas. Esto quiere decir que la cantidad

adsorbida no tiene efecto en la velocidad de adsorcion por centro.

3. Elgrado de adsorcion es inferior a una capa monomolecular completa en la superficie.

4. La adsorcion es reversible.

2.1.7. Parametros de adsorcion del carbén activado

2.1.7.1. Porosidad.

“Ures, Suérez y Jacome (2015) menciona que la correcta distribucion de los tamafios de
poros es necesaria para facilitar el proceso de adsorcién facilitando sitios de adsorcién y
apropiados canales para transportar el adsorbato. EI método estandar de caracterizacion para
la determinacién del volumen de macro y mesoporos es la intrusion de mercurio. Este método
se basa en el hecho de que el mercurio liquido penetra en la estructura porosa del carbon
activado solamente bajo el efecto de la presion.” (Garcia & Granillo, 2016, pag. 32)

La presion aplicada es funcion del tamafio del poro en el que esté introduciendo el

mercurio y su relacion esta dada por la ecuacion de Washburn.

2-y-cos
r=—% Ec.5

2.1.7.2. Radio Medio de Poro.

Esta en funcién basicamente del tipo de materia prima y se ve poco afectado por las
condiciones operacionales. EI método analitico es caro, lento y por esta razén no se evalla
con frecuencia, pero es una de las variables que mas importancia tienen en la seleccion de un

carbon activo, suele reportarse en nm. (Garcia & Granillo, 2016, pag. 32)
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2.1.7.3. Volumen Total de Poro.

Esta variable se expresa en mg/g y esta en funcién tanto de la materia prima como del
grado de activacion, es decir su valor depende del radio medio de poro y del area superficial
del carbon. ElI método analitico para determinarlo es el mismo que el de radio medio de poro,
es un parametro indicador de la capacidad de adsorcién del carbén activo. (Garcia & Granillo,
2016, pag. 33)

2.1.7.4.  Area Superficial.

El area superficial especifica constituye el area total por unidad de masa para un sélido.
Para el caso de sélidos porosos incluye el area superficial formada por la estructura porosa
del material. Su determinacion se realiza a partir de mediciones experimentales de isotermas
de adsorcion y calculos de la cantidad maxima adsorbida en monocapa. (Garcia & Granillo,
2016, pag. 33)

Los carbones activos pueden presentar superficies especificas del orden de 500 m?/g a
2000 m2/g e incluso llegar a los 3000 m?/g. Los elevados valores de superficie especifica se
deben a la porosidad que presentan los materiales carbonosos. En principio, se podria creer
que a mayor superficie especifica mejores seran las caracteristicas como adsorbente del
carbdn activado, puesto que habria un mayor niamero de centros para adsorber el adsorbato.
Sin embargo, esto no siempre es cierto ya que dependiendo del tamafio de las moléculas del
adsorbato (puede suceder que éstas sean mayores que algunos de los poros) la superficie sea
accesible. (Garcia & Granillo, 2016, pag. 34)

La mayoria de estos adsortivos comparten las siguientes caracteristicas: Son inertes
guimicamente, tienen una presion de saturacion elevada, la temperatura de adsorcion se
puede lograr de manera simple con sistema criogénico (Nitrégeno, Dioxido de carbono
solido, hielo) y tienen una forma molecular bastante cercana a una esfera. (Garcia & Granillo,
2016, pag. 34)
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2.1.7.5. Temperatura.

“Ures, Suarez y Jacome (2015) menciona que el alcance de la adsorcion puede verse
incrementado con un decrecimiento de la temperatura debido a que las relaciones de
adsorcion son exotérmicas. Sin embargo, el incremento de la temperatura también
incrementa el grado de difusion del soluto en la fase liquida hacia los centros de adsorcion,

lo que eventualmente conduce a una adsorcion mayor.” (Garcia & Granillo, 2016, pag. 34)

“Ures, Suarez y Jacome (2015) resalta que una diferencia importante en la adsorcion de
los solutos con respecto a los gases se encuentra en el rol de la temperatura. Un aumento de
la temperatura incrementa la tendencia de un gas a escapar de la interfaz, lo que provoca una
reduccion de la adsorcion. Sin embargo, en adsorcion desde liquidos, la influencia de la
temperatura en la afinidad de los disolventes es dominante.” (Garcia & Granillo, 2016, pag.
35)

2.1.8. Caracteristicas fisico-quimicas del adsorbato

Ures, Suarez y Jacome (2015) citado por Garcia & Granillo (2016, pag. 35) menciona
que en general, la adsorbancia de un compuesto incrementa al incrementar su peso molecular
y al incrementar el namero de grupos funcionales como enlaces dobles y halégenos. Las
moléculas grandes son adsorbidas sobre carbdn activado mejor que las moléculas pequefias.
El grado de solubilidad del soluto esta también relacionado de forma directa con la adsorcién.
Existe una relacion inversa entre la capacidad de adsorciéon de un soluto particular y su
solubilidad en el disolvente desde el cual se produce la adsorcion. Una alta solubilidad
implica que los enlaces soluto-disolvente son mas fuertes que las fuerzas de atraccion entre

el soluto y el adsorbente.

2181 pH.

Las moleculas organicas forman iones negativos a altos valores de pH, iones positivos a
valores bajos de pH y moléculas neutras a valores intermedios de pH. La adsorcion de la

mayoria de materiales organicos es mayor en condiciones neutras. En general, la adsorcion
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de la fase liquida de contaminantes organicos por carbdn activado incrementa con la
reduccion de pH. Este efecto resulta de la neutralizacion de cargas negativas en la superficie
del carbon activado a valores bajos de pH. (Garcia & Granillo, 2016, pag. 35)

La neutralizacion de cargas negativas reduce los impedimentos a la difusién y conduce
a un mayor numero de centros de adsorcion activos. El alcance de este efecto varia con la
técnica de activacion del carbon. La diferencia de valores de pH puede a su vez aumentar
debido a grupos funcionales acidos o basicos sobre el carbon activo. Estos grupos pueden ser
liberados por el simple contacto con agua destilada mejor que los grupos funcionales fijados
a la superficie. Una relacién inversa ha sido hallada entre la capacidad de adsorcion y la

acidez de la superficie. (Garcia & Granillo, 2016, pag. 36)

2.1.8.2.  Tiempo de contacto.

Un suficiente tiempo de contacto es requerido para que puedan interactuar las moléculas
de la sustancia que se adsorbe con el solido adsorbente y se logre alcanzar el equilibrio,

maximizando la eficiencia de adsorcion. (Garcia & Granillo, 2016, pag. 36)

2.1.8.3. Densidad aparente.

Soto (2007) citado por Garcia & Granillo (2016, pag. 35) indicar que es el peso en g/cm?
de carbon totalmente seco en aire, es decir incluye el volumen de los poros y el de los espacios
entre las particulas. Esta variable es la base para establecer el volumen de cama necesaria
para una masa de carbén activo granular. También sirve como referencia para la
identificacion de carbones activos de calidad, ya que densidades mayores entregan un mejor

volumen de actividad.

2.1.8.4. Tamafo de particulas.

“Soto (2007) indica que tamafios menores proveen radios de adsorcion mas rapidos el
cual reduce la cantidad de tiempo de contacto requerida. Cuanto mas fino es el tamafio de las
particulas de un determinado carbon activado, mejor es el acceso al area superficial y mas

rapida es la tasa de cinética de absorcion. En sistemas de fase vapor, esto se debe considerar
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junto con la caida de presion, que afecta los costos energeticos. Una eleccion cuidadosa del
tamafio de las particulas puede proveer significativos beneficios operativos.” (Garcia &
Granillo, 2016, pag. 37)

2.1.8.5. Dureza.

Mide la resistencia al agotamiento de los carbones activados y es un indicador importante
para mantener su integridad fisica, mantener las fuerzas friccionales impuestos por
repercusiones, etc. Segun Soto (2007), existen varios meétodos para evaluarla, aunque
desafortunadamente ninguno de ellos simula las condiciones reales que provocan la erosién

y el rompimiento del carbon en las diferentes etapas de su uso.

2.1.8.6. Contenido de ceniza.

Garcia (2013) citado por Garcia & Granillo (2016, pag. 37) define al contenido de
cenizas como el residuo que queda después de calcinar el carbon a 650 °C hasta llegar a peso
constante. Es un indicador de la calidad del carbon consumido. Reduce toda la actividad del
carbon activado y la eficiencia de reactivacion, la cantidad y composicion de las mismas
puede influir en la adsorcion y en ciertas propiedades del carbédn activo.

2.1.8.7.  Materias solubles en Agua.

Hernandez, Otero, Falcon & Yperman (2017) citado por Garcia & Granillo (2016, pag.
37) afirman que son las cenizas (y/o materia inorganica) que se disuelven en agua. En ciertas
aplicaciones el producto tratado se puede ver afectado por la cantidad y el tipo de estas
sustancias. En caso de tratamientos de agua esta propiedad puede cobrar importancia cuando
afecta al pH, siendo una estimacion de la pureza de los carbones activados en relacién a las

sustancias extractables en estos medios.

2.1.9. Indices asociados a los carbones activados

2.1.9.1.  indice de yodo.
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“Garcia (2013) menciona que es el pardmetro fundamental usado para caracterizar el
funcionamiento del carbén activado, mide el nivel de actividad (nimeros mas grandes
indican mayor grado de activacion). Es equivalente al area de superficie del carbon activado
en m2/g, esto se debe a que el yodo se adsorbe con mucha eficiencia en una capa
monomolecular y su tamafio le permite alojarse hasta en los poros mas pequefios en los que
es llevado a cabo la adsorcion. El yodo disminuye en proporcion al grado de saturacion del
carbon activado, por lo tanto, también puede utilizarse para estimar el tiempo de vida util que

resta a un carbén en uso. (Garcia & Granillo, 2016, pag. 38)

2.1.9.2.  indice azul de metileno.

Padrén, Rodriguez & Gomez (2013) citado por Garcia & Granillo (2016, pag. 38)
infieren en que el indice de yodo facilita la medida de la estructura de mesoporos. El azul de
metileno es una de las moléculas mas reconocidas de prueba para valorar la capacidad de
remocion de los carbones para tamafios moderados de las moléculas a ser adsorbidas (tamafio

de la molécula > 1,5 nm)

La disolucion de azul de metileno, es mezclada con el carbon activado y agitado 200
rpm a temperatura ambiente. Después que el equilibrio es alcanzado, la disolucién se filtra y
la concentracion de azul de metileno se determina mediante espectrofotometria, midiendo la
absorbancia a 668 nm. La masa adsorbida en el carbén es calculada segun:

— (Co—=Ce)V

gp = L=tV Ec.6

m

Donde:

ge= Masa adsorbida del azul de metileno en el carbon.

Co y Ce = Concentraciones del colorante (mg/L) al inicio y en el equilibrio
respectivamente.

V: Volumen de la solucién acuosa (L).

m: Masa del carbon activado usado.
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2.1.9.3.  Indice de melaza.

Herrera (2004) citado por Garcia & Granillo (2016, pag. 39) brinda la medida de la
estructura de macroporos y es un indice importante para la decoloracion. Este método es
aplicable a cualquier tipo de carbon activo y se basa en la comparacion de las mediciones de
absorbancia entre una solucion de azlcar cruda tratada con carbén activo y una solucion de
azlcar crudo sin carbon activado, mediante un espectrofotdémetro. Con este ensayo se
pretende formar una representacion de la cantidad de macroporos de los macroporos con
tamarfio similar al de la molécula de azlcar. Se expresa como el porcentaje de decoloracion
de la muestra obtenido mediante la medicion de la absorbancia de un fotocolorimetro.

|
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2.2. Antecedentes

Para el estudio, se tom6 como punto de partida los resultados obtenidos en
investigaciones realizadas anteriormente con un objeto similar, para tener en cuenta las

concepciones de otros autores con respecto al tema de investigacion.
Internacionales

En 2011, Ardilla y Carrefio en Colombia implementaron un tratamiento térmico para la
modificacion quimica de la superficie de la cascara de la mazorca de cacao. Primero se
realizaron una disminucion de tamafo del material, luego en un recipiente cerrado inyectaron
temperatura a 200 °C por 2 horas. Posterior a 500 °C por 1 hora para la deshidratacién y
perdidas de volatiles, el material lo lavaron con agua destilada y secaron a 150 °C por 1 hora
hasta obtener el adsorbente. Las pruebas de adsorcion de soluciones de azul de metileno de
50 ppm y sulfato de cobre 1 000 ppm presentaron una remocion de mas del 99% del adsorbato
en 10 minutos y 20 minutos, respectivamente. En el caso de soluciones de hierro, cromo y
niquel observaron remociones del 99%, 43% y 88%, respectivamente en 60 minutos. (Ardila
& Carrefio, 2011)

En 2014, Goncalves y colaboradores en Amsterdam realizaron analisis FTIR de los
carbones obtenidos preparados a partir de cascara de cacao para evaluar la adsorcion de
proteinas de suero, e indican que el resultado de impregnacion con HsPOs4 mejora las
propiedades texturales debido a la accién de este agente quimico que favorece la
descomposicion pirolitica del material inicial y la formacion de estructuras reticuladas, asi

mismo favoreciendo la adsorcién de la proteina co-lactalbimina. (Pereira, y otros, 2014)

En 2015, Saucier y colaboradores en Espafia evaluaron carbon activado a partir de
residuos de cascara de cacao en la eliminacién de farmacos como diclofenaco de sodio y
nimesulida, las areas cercanas que obtuvieron son de 500 m?/g, a un pH neutro con una
eficiencia del 95,58%. (Saucier, y otros, 2015)
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Nacionales

A nivel nacional no se encontraron publicaciones relacionadas al tema especifico de
investigacion. Solamente informes de investigacion a nivel de grado sobre carbon activado
elaborado a partir de residuos agroindustriales o biomasa lignocelulésica, diferentes a la

cascara de cacao.

|
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2.3. Preguntas directrices

En base al planteamiento del problema y su delimitacion surgen las preguntas o

directrices de investigacion:

1. ¢Cudles son los factores y condiciones de preparacion del carbén activado?

2. ¢Cuales son las areas superficiales y valores de calidad de los carbones activados

preparados?

3. ¢Cudl es el efecto de los factores en el area superficial y parametros de calidad del

carbdn activado de mazorca de cacao criollo (Theobroma cacao L.)?

]
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3.1. Disefio metodoldgico

3.1.1. Descripcion del ambito de estudio.

El dmbito de estudio a nivel geogréfico corresponde al Departamento de Quimica,
Recinto Universitario “Rubén Dario” de la Universidad Nacional Autonoma de Nicaragua,
Managua (UNAN-Managua) ubicada de la Rotonda Universitaria Rigoberto Lopez Pérez,

150 metros al Este.

El area tecnologica del presente estudio corresponde a las lineas de investigacion de la
carrera de Quimica Industrial. Especificamente en el area de formacidn académica procesos
industriales, linea de investigacion produccién industrial y tema de interés sintesis y
desarrollo de nuevos materiales quimicos, agroquimicos y alimenticios a partir de materia

prima organica.
3.1.2. Tipo de estudio.

De acuerdo al nivel inicial de profundidad del conocimiento es descripcion puesto que
se realiza una descripcidon de las variables en estudio, con el propoésito de hacer énfasis en el

comportamiento de los parametros de preparacion y las propiedades del carbon activado.

De acuerdo, al tiempo de ocurrencia de los hechos y registro de la informacion, el estudio
es prospectivo, puesto que los datos fueron obtenidos durante la investigacion Unicamente
basados en la experimentacion de los pardmetros y niveles dirigido a su efecto en las
propiedades del carbon preparado. Por el periodo y secuencia del estudio es transversal
puesto que la investigacion se realizd en un solo momento o periodo de tiempo. (Canales,
Alvarado, & Pineda, 1996).

3.2. Poblacién y muestra
3.2.1. Poblacion.

La poblacién corresponde a una parte del universo que se desea estudiar, en base al tema
de investigacion y las variables la poblacion esté definida por todos los carbones activados

elaborados a partir de los residuos agroindustriales a nivel nacional.
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3.2.2. Muestra.

La muestra es una parte de la poblacidn que se aisla para ser estudiada, bajo este concepto
se define como la muestra de investigacion los carbones activados a partir de la cascara de la
mazorca de cacao criollo (Theobroma cacao L.) a nivel de laboratorio en condiciones de

experimentacion.

3.2.2.1.  Criterios de inclusion.
Los criterios de inclusion en una investigacion son los parametros que definen las
caracteristicas globales de la muestra, los cuales corresponden a:

a. Carbon activado preparado en base a corridas con disefio de experimento Taguchi.
b. Evaluacion de caracteristicas fisicas y quimicas de carbon activado a base de la cascara

de la mazorca de cacao criollo (Theobroma cacao L.)

3.2.2.2.  Criterios de exclusion.

Los criterios de exclusion en una investigacion son los parametros que definen las

caracteristicas que no son necesarias en la muestra, los cuales corresponden a:

a. Carbon activado con métodos fisicos.

b. Carbon activado de origen diferente al cacao.

3.3. Variables

3.3.1. Variables independientes.

Las variables independientes se conocen como las condiciones o parametros que seran
manipulados por los investigadores, en la presente investigacion corresponden a las

siguientes:
a. Tiempo de carbonizacion.

b. Concentracién de acido fosforico.

|
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c. Temperatura de carbonizacion.

3.3.2. Variable dependiente.

La variable dependiente se conoce como el problema, situacion o fenémeno que debe ser

resuelto por los investigadores, en la presente investigacion corresponde a la siguiente:

a. Area superficial y parametros de calidad del carbdn activo de mazorca de cacao
criollo (Theobroma cacao L.).

3.4. Materiales

3.4.1. Materiales para recolectar informacion.

La recoleccion de informacion para sustentar y concretar el desarrollo de la investigacion

se realiz6 mediante las siguientes fuentes, materiales y herramientas de investigacion:

©3 Libros.

o3 Monografias y seminarios.
o3 Avrticulos cientificos.

©3 Publicaciones de sitio web.

©3 Fichas de citas textuales.
3.4.2. Materiales para procesar la informacion.
La informacién fue presentada por medio de tablas, graficos, diagrama de flujos y
equipos. La informacion fue procesada con la ayuda de los siguientes softwares:

©3 Microsoft Word 2019 version 16.1.6746.2048: Tablas, Flujograma, trabajo escrito.
Microsoft Power Point 2019 version 16.1.6746.2048: Imagenes, figuras, diapositivas.
Visio Version 2016. Diagramas de: Flujo, Blogue y equipo.

o3

o3

3 Materiales de laboratorio.
@3 Instrumentos analiticos.
o3

Cristaleria.

|
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3.5. Métodos

3.5.1. Método de investigacion.

El método de investigacion empleado en este estudio corresponde a un enfoque
cuantitativo, puesto que se llevaron las variables de estudio a experimentacion para su
manipulacion y analizar el efecto de las mismas sobre el problema de investigacion. Con un

método inductivo el cual genera premisas generales a partir de fendmenos individuales.

3.5.2. Disefio de experimento Taguchi.

El método Taguchi es una herramienta disefiada para controlar y mejorar la calidad de los
productos. Utiliza la estadistica para establecer unos limites de control que garantizan un
minimo de calidad en los productos y desechar aquellos que no cumplan con ella. En base a
la bibliografia y seleccidn intencionada del investigador de la investigacion se presentan los
intervalos de valores (bajo, medio y alto) para las condiciones de preparacion del carbon
activado ya elaborado por otro autor y proporcionado para esta investigacion, las cuales se
presentan en conjunto con el orden experimental expresado por el disefio de experimento en

la siguiente tabla.

Tabla 3.1.

Corridas experimentales.

# [H3;)O4] To° Carbonizacion °C Tiempo d|\3| iﬁﬁ:?:nizacién
L 30 600 30
2 28 600 60
3 25 600 120
4 28 500 30
> 25 500 60
6 30 500 120
! 25 300 30
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8 30 300 60

9 28 300 120

Autor: (Prado, 2022).
3.5.3. Determinacion del &rea superficial mediante la norma mexicana NMX-F296-
SCF1-2011 (indice de yodo)

Los reactivos a emplear son: Acido clorhidrico, Yodo, Tiosulfato de sodio, Yodato de
potasio (estandar), Carbdn, Cloruro de sodio, Acido acético glacial y Agua destilada. Dentro
de los equipos se encuentran: Balanza y Plancha de calentamiento; los materiales son Matraz
Erlenmeyer 250 mL, Pipeta volumétrica 10, 20, 50 mL, Bureta, Papel filtro, Embudo de talla
corto, Matraz Erlenmeyer 125 mL, Espatula, Pinza para bureta, Soporte universal, Matraz
aforado de 1 L, Frascos opacos, Frascos color ambar y Vasos de precipitacion. Las soluciones
a preparar corresponden al Acido clorhidrico al 5% en peso, Yodo al 0,1 N almacenado en
frasco &mbar, Yodato de potasio 0,1N en frasco opaco y Tiosulfato de sodio 0,1 N.

El procedimiento a seguir comprende en los siguientes pasos:

1. Agregar 3 diferentes masas (1; 1,5y 2 gramos) de carb6on activado seco en 3 matraces
de 250 mL respectivamente con tapon de vidrio esmaltado.

2. Colocar 10 mL de la solucion de HCI al 5% en cada matraz que contenga carbon
activado, tapar el matraz y agitar suavemente hasta que el carbon este completamente
humedecido.

3. Aflojar los tapones para ventilar los matraces y colocarlos en la plancha de
calentamiento en una campana extractora de gases y dejar hervir el contenido por 30
segundos.

4. Retirar los matraces de la plancha de calentamiento y dejarlos enfriar a temperatura
ambiente.

5. Agregar 100 mL de solucién de yodo en cada matraz y agitar el contenido
vigorosamente durante 30 segundos.

6. Filtrar rapidamente la mezcla por gravedad en un vaso de precipitacion a través del

papel filtro doblado.
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7. Para cada filtracion usar los primeros 20 a 30 mL para enjuagar una pipeta y desechar

las porciones de enjuague, los filtrados restantes serén recolectados en otros vasos de
precipitacion.
8. Agitar cada filtrado y tomar 50 mL de cada uno de ellos.
9. Valorar cada filtrado con una solucién estandarizada de tiosulfato de sodio hasta que
una gota produzca una solucién incolora.
10. Registrar el volumen de NazS,0O: utilizado.
Nota: Si las normalidades no estan dentro del rango de 0,008 N o 0,04 N, repetir el procedimiento usando
diferentes pesos de carbén activado.
La formula inicial para despejar la relacion X/C (yodo adsorbido por gramo de

carbon) a emplear es:
XIC =[A - (DF) (B) (S)I'M
En donde:

M: Peso del carbén activado (9) (Mcarben)

I+H

DF: Factor de dilucién segiin norma ASTMD 4607 — DF = -

B (tiosulfato residual): N¢iouifato de sodio * 126.93

A (concentracion residual de yodo): N, * 126963
S: Vtiosulfato de sodio
Se debe calcular el valor de C (Normalidad del filtrado residual):

C = Ntiosulfato de sodio * S
B F

Donde:

F: Volumen filtrado que corresponde a 50 mL.

El factor de dilucidn corresponde a DF = %

|
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Su fundamento es una isoterma de adsorcion en tres puntos, a una solucion de yodo

con tres pesos diferentes de carbon activado en condiciones especificadas. Las soluciones
tratadas de carbono se filtran para separar el carbono de la solucion de yodo tratado. El yodo
que queda en la solucion se mide por titulacién. La cantidad de yodo eliminado por gramo
de carbono se determina para cada dosis de carbono y los datos resultantes se utilizan para
trazar la isoterma de adsorcion. La cantidad de yodo adsorbido (en miligramos) por gramo
de carbono a una concentracion de yodo residual de 0,02 N se expresa como el nimero de

yodo.

3.5.4. Método de prueba estandar para Contenido Total de Ceniza de carbén activo
(ASTM D2866-11).

El procedimiento consiste en forma sintetizada consiste en preparar crisoles a
peso constante como se indica en el método estandar (anexo 4), posterior se realiza lo
siguiente:

1. Tomar tres muestras de 1 gramo cada una pesada exactamente del mismo
carbon activado previamente secado, en los crisoles previamente llevados a
peso constante.

2. Se colocan los crisoles con las muestras en una mufla a temperatura de 650
°C durante un periodo de tiempo 3 horas.

3. Transcurrido el tiempo los crisoles se enfrian a temperatura ambiente en un
desecador y se vuelven a pesar hasta llegar a peso constante, esto se realiza
para cada muestra de carbén activado.

4. El peso del carbono incinerado se expresé como un porcentaje del peso de la

muestra original de carbono, con la siguiente formula:

Merisol+ceniza — Merisol

% Cenizas = * 100

Merisol+muestra — Merisol

3.5.,5. Método de prueba estandar para materias solubles en agua de carbdn activo
(ASTM D5029-98 /2014).
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Para la determinacion de materias solubles en agua de carbdn activado (anexo

5), se realizan los siguientes pasos por triplicado para cada muestra de carbon:

1. Enun matraz se colocan 5 gramos de muestra de carbon.

2. Se adicionan 50 mL de agua destilada y se colocé en un aparato de reflujo de
tipo Il.
La mezcla se hirviod a reflujo durante 15 min.

4. El carbono se separa por filtracion.
Se extrae una alicuota de 25 mL del filtrado para llevarla a evaporacion a una
temperatura de 150 °C.

6. El contenido de materias solubles en agua se determind pesando el residuo
seco Yy expresando el resultado como un porcentaje del peso de carbono seco.

Empleando la siguiente formula:

(B—A) =D =100
C+E

% Solubles en agua =

Donde:
A es la masa de capsula de evaporacion, B la masa de capsula de evaporacion
mas residuo, C es masa de carbono, D el volumen de agua utilizado en la extraccién y

E el volumen de la alicuota empleada.

3.5.6. Determinacion del punto de carga cero (PZC, por sus siglas en inglés Point

Charge Zero).

Este método se conoce también como Adicion de la sal, se siguen los pasos descritos
por Mustafa, Dilara, Nargis, Naeem, & Shahida (2002):

1. Preparar 1 litro de solucién de NaNOz 0,1 M a 293 K.

2. Medir 40 mL de la solucion preparada y colocarlos en matraces Erlenmeyer.

3. Ajustar el pH de estas soluciones a diferentes valores de pH: 7 y 8, utilizando
soluciones de NaNOs y NaOH.
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4. Medir el pH de estas soluciones con un pHmetro, este es el pH inicial (pH;).

5. Pesar 0,2 g (200 mg) de muestra (solido adsorbente, carbon activado).

6. Afadir los 200 mg de muestra en cada uno de los erlenmeyer que contienen el pHi
ajustado.

7. Agitar los matraces utilizando un agitador magnético durante 24 horas, a
temperatura ambiente.

8. Después de las 24 h de agitacion, medir el pH final (pHs).

9. La diferencia entre el pH inicial y final es el potencial de carga cero ApH= pHi -
pHt.

10. Graficar ApH vs pHicomo se muestra en la Figura 4.1.

Figura 4.1. Gréfico del punto de carga cero (PZC).

8

“
—— M2
—.— M3

3
—a—M1

ApH

3.5.7. Determinaciéon de densidad aparente en carbon activado por el método
estandar ASTM D-2854-09.

El método se presenta en el anexo 6, el procedimiento es el siguiente:

1. Se emplea una probeta graduada de 25 mL, lavar con metanol concentrado y
Ilevar a secado con corriente de aire hasta peso constante.

2. Pesar en la probeta y anotar el peso.

3. Agregue a la probeta previamente tarada 5 gramos de carbén activado obtenido

que enrase los 15 ml de la probeta o hasta la maxima marca de la misma.

|
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4. Anotar el peso de la muestra mas el peso de la probeta.

5. Sobre una superficie de madera colocamos una toalla y procedemos a dar 100
golpes sobre la toalla.

6. Anotar el volumen que ha quedado después de los 100 golpes serd nuestro
Volumen (V).

Realizar los célculos de la densidad aparente en base a las siguiente formula, donde

la Da es la densidad aparente, m,,,.,, es la masa de la probeta con la muestra, m,,,, es la masa

de la probeta vacia y V es el volumen:

D = Mp+m — Mpy
“ v

|
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4.1. Analisis de resultados

4.1.1. Indice de yodo.

Se estandarizaron las soluciones de yodo y tiosulfato de sodio donde las concentraciones

son 0,098 N y 0,1 N respectivamente, luego se calcul6 el factor de dilucidn de la siguiente

forma:
I+H _ o
DF = —— DF= factor de dilucién
F I=yodo en mL
100 mL + 10 mL H=HCl al 5% en mL
F= =22
50 mL

F= Filtrado en mL
Se procede a calcular:

z Ntiosuifato de sodio*S ~ VTiosulfato de sodio* NTiosulfato de sodio
*C con la formula=C = L - = f > f
1

2

Donde C, es la normalidad residual del filtrado.
*Relacion X/M con

X/C = [A - (DF) (B) (S)I/M

~

{(NIZ * 126963) - (DF * NTiosulfato de sodio * 126.93 = Vsulfato de sodio)}

Mcearbon

Ejemplo de calculo:

Carbén 1, masa 1.

14,2 mLx 0,1 N
C= )

50 mL

C=0,028N

(0,098 * 126963)—(2,2%0.1%126.93%14,2)
XIM = { -

XIM = 419,431 mg/g
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Carbon 1, masa 2.
C= {16,5 mLx 0,1 N}

50 mL

C=0,032N

X/M:{

(0,098 = 126963)—(2,2*0.1*126.93*16,5)}
1,5

XIM = 442,118 mg/g

Carbo6n 1, masa 3.

19,5 mL* 0,1 N
c= )

50 mL

C=0,038N

(0,098 * 126963)—(2,2*0.1*126.93*19,5)
XIM = {

1

XIM = 472,542 mg/g

Tabla 4.1.

Concentracion de yodo en equilibrio en tres puntos para los 9 carbones preparados.

Volumen | Volumen
Masa | Volumen N N XIM
#Carbon HCI 5% Na2S203 C
g I, mL (yodo) |(Na2S203) mg/g
mL mL
2 50 10 14,2 0,098 0,1 0,028 419,431
1 1,5 50 10 16,5 0,098 0,1 0,032 442,118
1 50 10 19,5 0,098 0,1 0,038 472,542
2 50 10 13,1 0,098 0,1 0,026 434,629
2 1,5 50 10 15,5 0,098 0,1 0,031 457,996
1 50 10 18,0 0,098 0,1 0,036 486,912
2 50 10 7,6 0,098 0,1 0,015 509,618
3 1,5 50 10 9,8 0,098 0,1 0,019 544,947
1 50 10 13,7 0,098 0,1 0,027 601,710

]
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2 50 10 8,4 0,098 0,1 0,016 498,847
4 15 50 10 11,0 | 0,098 0,1 0,022 527,935
1 50 10 151 | 0,098 0,1 0,030 592,550
2 50 10 12,9 | 0,098 0,1 0,025 437,628
5 15 50 10 16,0 | 0,098 0,1 0,032 450,166
1 50 10 17,5 | 0,098 0,1 0,035 495,695
2 50 10 16,0 | 0,098 0,1 0,032 395,444
6 15 50 10 17,6 | 0,098 0,1 0,035 425,049
1 50 10 20,8 | 0,098 0,1 0,041 435,967
2 50 10 14,4 | 0,098 0,1 0,028 417,771
7 15 50 10 16,5 | 0,098 0,1 0,033 442,180
1 50 10 19,3 | 0,098 0,1 0,038 453,060
2 50 10 7,6 0,098 0,1 0,013 509,440
8 15 50 10 11,2 | 0,098 0,1 0,020 524,980
1 50 10 14,3 | 0,098 0,1 0,025 574,350
2 50 10 16,0 | 0,098 0,1 0,032 395,444
9 1,5 50 10 16,0 | 0,098 0,1 0,032 450,166
1 50 10 19,3 | 0,098 0,1 0,038 453,066

Fuente: Autora.

Ndmero Iocon {Y = m x 0,02 mg/g + b} en cualquier punto de la recta.

Los valores de las pendientes e intercepto calculadas para los tres puntos de cada carbon

se encuentran en las graficas presentes en el anexo 3.
Area superficial con {Ntmero de I, + 100 m?/mg}
Ejemplo de calculo:

Carbon 1.

]
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Ndmero I=m * 0,02 mg/g + b
Namero |2 = 5338,1 * 0,02 mg/g + 294,01
Numero |2 = 400,772 mg/g
Area superficial = Namero de I, + 100 m?/mg
Area superficial = 400,772 mg/g + 100 m?/mg

Area superficial = 500,772 m?/g.

Tabla 4.2.
Numero de yodo y area superficial de cada carbdn activado.
# Carbon indice de yodo mg/g Area Superficial m2/g

1 400,772 500,772
2 378,124 478,124
3 546,582 646,582
4 518,558 618,558
) 399,204 499,204
6 355,998 455,998
7 378,402 478,402
8 526,634 626,634
9 377,333 477,333

Fuente: Autora.

El area superficial se denomina como la extension de la superficie de los poros
desarrollada dentro de la matriz del carbédn activado, este es el indicador primario del nivel
de actividad, asumiendo que, a mayor area superficial, mayor nimero de puntos de adsorcion

disponibles.

En base a los resultados del area superficial calculados para los carbones experimentales,
sus valores ascienden a partir de los 477 m?/g, es decir que los carbones cuentan con mayores
puntos de adsorcion, siendo los mejores las numero 3, 8 y 4. Estos resultados se compararon
con las especificaciones establecidas por la norma ASTM D-4607 donde el indice de yodo

oscila entre 500-1200 mg/g de carbon activado.
I —
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El indice de yodo es un parametro importante para indicar la calidad del carbén activado
obtenido ya que mientras méas alto es este valor mayor capacidad de adsorcion tendra. El
indice de yodo es directamente proporcional al &rea superficial ya que el yodo se aloja en los
poros mas pequefios en los que se lleva a cabo la adsorcion, en nuestro caso siendo el carbon
activado numero 3 el que tuvo mayor capacidad de adsorcidn por tener una mayor cantidad
de éarea superficial y tener mayor cantidad de micro poros, a pesar que 5 de los carbones
obtenidos estan por debajo del rango establecido por la norma.

4.1.2. Efecto de los factores (concentracion de acido fosforico, tiempo y temperatura
de carbonizacidn) en el area superficial del carbon activado de la cascara de
mazorca de cacao criollo (Theobroma cacao L.)

En relacion a la estimacion segun variable respuesta con el disefio de experimento, donde
las variables experimentales fueron: tiempo de carbonizacidn, temperatura de carbonizacion
y concentracion del &cido fosforico en porcentaje, se estima la mejor corrida experimental,

en base a la gréfica 4.1.

Grafica 4.1. Efectos principales para la variable respuesta area superficial (m?/g).
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Como se observa en la grafica y los puntos de dispersion en base a la variable respuesta,
los mejores valores o condiciones de preparacion de carbon activado de la cascara de la
mazorca de cacao, Yy, obtener la mejor area superficial y por ende una mayor capacidad de

adsorcion corresponde a los puntos superiores de 25% en concentracion de acido fosférico,
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una temperatura de 600 °C y un tiempo de carbonizacién de 60 minutos. Acercandose los

valores al experimento nimero tres establecido por Taguchi.

4.1.3. Contenido total de ceniza de carbdn activo.

Los resultados de las determinaciones de cenizas se presentan en la tabla 4.3, a
continuacion, se indica un ejemplo del calculo en funcidon de la primera prueba en el carbon

activado 1:

Merisol+ceniza — Merisol
* 100

% Cenizas =
Merisol+muestra — Merisol

16,87 g — 16,58 g
*
17,58 g — 16,58 g

% Cenizas = 100

% Cenizas = 29

Promedio de cenizas para el carbén 1:

P+ P+P
% Cenizas = %
29423424
% Cenizas = — s

% Cenizas = 25
Tabla 4.3

Resultados de porcentaje de ceniza en las muestras de carbon activado.

Crisol Masa Crisol +
Carbon %
_ 0 MasaC+ 1 sn  Masa Seca _ % Cenizas
Activado crisol (g) Cenizas
() (9)
16,58 17,58 1 16,87 29
1 16,34 17,34 1 16,57 23 o5
16,5 17,5 1 16,74 24

]
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19,19 20,19 1 19,47 28

2 19,4 20,4 1 19,68 28 30
18,7 19,7 1 19,05 35
14,04 15,04 1 14,04 0

3 14,44 15,44 1 14,53 9 6
14,19 15,19 1 14,28 9
18,7 19,7 1 18,78 8

4 19,77 20,77 1 19,92 15 13
19,59 20,59 1 19,75 16
15,86 16,86 1 15,97 11

5 15,08 16,08 1 15,28 20 16
15,56 16,56 1 15,72 16
19,83 20,83 1 20,01 18

6 18,91 19,91 1 19,1 19 17
19,27 20,27 1 19,42 15
16,22 17,22 1 16,38 16

7 16,17 17,17 1 16,34 17 17
16,63 17,63 1 16,81 18
15,64 16,64 1 15,78 14

8 15,59 16,59 1 15,73 14 15
15,15 16,15 1 15,31 16
15,86 16,86 1 15,97 11

9 15,08 16,08 1 15,28 20 16
16,22 17,22 1 16,38 16

Fuente: Autora.

Las cenizas son las materias inorganicas que no combustionan durante la activacion
quimica, por lo que, su presencia afecta directamente el desempefio del carb6n activado como
material adsorbente, disminuyendo la eficiencia de reactivacion del mismo. Por lo que su
determinacion nos indica que tan adsorbente puede ser el carbdén activado, indicando
directamente la calidad del mismo, segun las normas AWWA el contenido de ceniza de un

]
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carbdn no debe superar el 15%. En base a los resultados presentes en la tabla 4.3, el promedio
de cenizas en los carbones 3, 4 y 8 son los que cumplen este indicador, siendo el resto
incumplidos en el pardmetro de calidad.

4.1.4. Materias solubles en agua de carbdn activo.

Los resultados para materia soluble en cada uno de los carbones se presentan en la
tabla 4.4, el procedimiento de célculo se detalla con un ejemplo aplicado al carbdn 1, a

continuacion:
Muestra 1, carbén 1

(B—A)*D %100
C+E

% Materias Solubles en agua =

(35,5 —35,12) * 50 * 100
5% 25

% Materias Solubles en agua =

% Solubles en agua = 15,2

Promedio de materias solubles para el carbon 1:

My + M, + Ms
3

% Materias Solubles =

15,2 + 4,8 + 23,2
3

% Materias Solubles =

% Materias Solubles = 14

Tabla4.4

Materias solubles promedia para cada carbén activado.

Peso
Masa .
. Alicuota inicial ~ Peso %
Carbon Volumen del ) . ) )
] Muestra agua ) (crisol ~ final = Materia Promedio
Activado agua mL carbon )
mL vacio) g soluble
g
9

]
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1 50 25 5 3512 355 15,2

1 2 50 25 5 36,5 36,62 4,8 14
3 50 25 5 36,32 36,9 23,2
1 50 25 5 3521 35,76 22

2 2 50 25 5 36,51 36,83 128 19
3 50 25 5 36,32 36,9 23,2
1 50 25 5 37,09 37,15 2,4

3 2 50 25 5 37,86 37,98 4,8 3
3 50 25 5 37,11 37,15 1,6
1 50 25 5 47,68 47,69 0,4

4 2 50 25 5 46,55 46,82 10,8 4
3 50 25 5 46,65 46,69 1,6
1 50 25 5 36,5 36,62 4,8

5 2 50 25 5 36,32 36,9 23,2 21
3 50 25 5 36,1 37 36
1 50 25 5 45,68 46,36 27,2

6 2 50 25 5 4,8 4631 204 24
3 50 25 5 46,32 46,9 23,2
1 50 25 5 47,23 4754 124

7 2 50 25 5 47,84 48,77 37,2 21
3 50 25 5 4756 479 13,6
1 50 25 5 46,09 46,27 7,2

8 2 50 25 5 45,03 45,21 7,2 5
3 50 25 5 46,78 46,82 1,6
1 50 25 5 47,23 48,09 344

9 2 50 25 5 47,3 47,52 8,8 24
3 50 25 5 47,01 47,7 27,6

Fuente: Autora.

Para realizar la clasificacion del carbén activado en funciéon de las materias solubles

en agua, se toma como referencia LENNSORB 101 producido por LENNTECH, el cual
I —
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establece que el porcentaje de materias solubles debe estar por debajo del 5%. (LENNTECH,
2020)

Existe una la relacion directamente proporcional entre el contenido total de cenizas y
el porcentaje de materia solubles en agua al disminuir el contenido cenizas, disminuiria el
alto porcentaje de materias solubles en los carbones. Esto afecta de forma importante el
producto tratado (gas o liquido) con el carbén en ciertas aplicaciones, alterando su

composicion quimica y el pH, puesto que, parte de las cenizas se disuelven en agua.

Comparando el carbon comercial, los carbones preparados bajo las condiciones 3, 4
y 8 se encuentran dentro de los pardmetros de calidad, siendo el mejor carb6n desde el punto

de vista de materia soluble en agua el carbén namero 3.

4.1.5. Punto de carga cero.

Los datos de pH determinados tanto para la solucién de nitrato de sodio ajustada y las

soluciones de nitrato de sodio-carbon activado, se presentan en la tabla 4.5 y grafica 4.2.
Tabla 4.5
Punto de carga cero para los carbones activados.

Carbon activado  Muestra pHi  pHf ApH Promedio ApH Promedio pHi

1 7,1 46 25

1 2 71 45 26 2,5 7,1
3 7,1 46 25
1 76 39 37

2 2 76 38 38 3,8 7,6
3 76 38 38
1 71 21 5

3 2 71 2 51 51 7,1
3 71 2 5,1
1 72 25 47

4 4,7 7,2
2 72 24 48

]
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3 72 25 47
1 7,5 4 3,5
5 2 75 42 33 3,4 7,5
3 75 41 34
1 79 35 44
6 2 79 36 43 4,4 7,9
3 79 34 45
1 76 37 39
7 2 76 39 37 3,8 7,6
3 76 39 37
1 78 29 49
8 2 78 28 5 4,9 7,8
3 78 29 49
1 77 39 38
9 2 7,7 39 38 3,8 7,7
3 77 38 39

Fuente: Autora.

Grafica 4.2. PZC de los carbones activados.

PZC
6.0
5.1 47 4.9
5,0 ® & ® 4.4
38 38 ®
4,0 34 ) b
3.0 2,5 i
< @
2.0
1.0
0.0
7 7.2 7.4 7.6 78 8

pH inicial

Fuente: Autora.
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Dado que el PZC corresponde a un punto de equilibro de cargas sobre el material
absorbente, valores de pH mayores que PZC generan una superficie cargada negativamente,
en tanto que un pH menor que PZC una superficie cargada positivamente. De alli que la
determinacion de este parametro sea de gran ayuda para establecer las condiciones propicias
en cuanto al valor de pH que permite alcanzar una remocion eficiente de una determinada

sustancia.

Como se puede observar en la grafica los valores para el PZC de cada carbon se
encuentran cercanos entre 3 'y 5 valores de pH. Es decir que se encuentra un pH bajo cercano
a la neutralidad, es decir menor a los valores de pH menores con respecto al PCZ en los
carbones 3, 4 y 8 indican que estos carbones son cargados superficialmente de forma positiva,
quiere decir gque tienen alto potencial para la adsorcion de sustancias anionicas. El resto de
carbonos son mas electronegativos por lo que son benéficos para adsorber sustancias

cationicas.

4.1.6. Densidad aparente en carbén activado.

Los valores de la densidad aparente para los carbones se presentan en la tabla 4.6, a

continuacidn, se presenta un ejemplo de calculo para el carb6n activado 1.

Carbén activado 1.

_ Mp+m — Mpy

D, = v
B 40,1g—-355g
@ 10 mL
D, =05mL
Tabla 4.6
Densidad aparente de los carbones activados.
. Masa de Masa de Volumen Masa de Densidad
Carbon . probeta + aparente
probeta (g) carbodn (g) (mL) carbon (g/mL)
1 35,5 5 10 40,5 0,5

Salazar, Ana Y. 55



Propiedades fisicas y quimicas del carbdn activo de mazorca de cacao criollo (Theobroma cacao L.)
obtenido bajo tres factores de preparacion en variacion, Departamento de Quimica, UNAN-Managua,
Enero-Abril 2022

2 34,2 5 11 39,2 0,5
3 35,3 5 18 40,3 0,3
4 35,4 5 17 40,4 0,3
5 34,1 5 10 39,1 0,5
6 34,2 5 9 39,2 0,6
7 35,6 5 8 40,6 0,6
8 34,3 5 16 39,3 0,3
9 355 5 12 40,5 0,4

Fuente: Autora.

La importancia de determinar la densidad aparente es que nos indica que a
densidades mayores hay mejor volumen de actividad, sin embargo, una densidad menor
permite el mejor contacto entre el adsorbente y el adsorbato. Segun la ficha técnica del carbén
activo CGC, la densidad aparente para estar dentro del parametro de calidad es del 0,45g/mL
por lo que los carbones activados 3, 4, 8 y 9 cumplen con el parametro de calidad; lo que
significa que se deberd usar un mayor volumen de cama necesaria, para la adsorcion de

sustancias.

]
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5.1. Conclusiones

En base a los resultados obtenidos en la presente investigacion y los objetivos

planteados, se ha llegado a las siguientes conclusiones:

1. Las condiciones individuales de activacion de carbon a partir de la cascara de cacao
se designaron bajo referencias bibliograficas e intenciones del investigador,
empleando el disefio estadistico Taguchi se presentan 9 corridas diferentes, donde el
estadistico marca las variaciones de los niveles (bajo, medio y alto); dichos
parametros son: Tiempo de carbonizacion (120, 60 y 30 minutos), temperatura de
carbonizacion (600, 500 y 300 °C) y la concentracion del agente activante en
porcentaje, acido fosforico al 25, 28 y 30.

2. Las areas superficiales de los carbones activados preparados en las diferentes corridas
presentan gran &rea superficial lo que indica que tienen la capacidad de adsorcion
elevada para moléculas similares al tamafio de particula del yodo; en comparacion a
Saucier, y otros (2015) que obtuvieron areas superficiales de 500 m?/g; y, con
respecto a los parametros de calidad, los carbones 3, 4 y 8 son los predominantes. En

el cumplimiento de los rangos establecidos.

3. El efecto de los factores estudiados en el area superficial del carbon activado radica
en los valores mayores de cada uno de ellos, generando una capacidad de retencion
elevada, en relacion al area superficial, sin embargo, se obtuvieron por medio del
disefio estadistico las mejores condiciones para preparar el carbon activado a base de
la cascara de la mazorca de cacao criollo, las cuales corresponden a una temperatura

elevada, concentracidn baja de agente activante y un tiempo de carbonizacién medio.
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~  5.2. Recomendaciones

En base a las conclusiones presentadas en la investigacion, se recomienda:

1. Realizar la prueba de preparacion optima predicha en el disefio de experimento
Taguchi, y sus posteriores andlisis, para realizar una comparacion con los

experimentos ya realizados.

2. Realizar la determinacion del tamafio de poro especificamente a un carbon preparado

a las condiciones Optimas establecidas en la investigacion.

3. Probar la capacidad de adsorcion en diferentes contaminantes de interés nacional

para su postulacion como agente adsorbente efectivo.

4. Promover la produccion a escala semi industrial del carbon activado en las

condiciones concluidas.

|
Salazar, Ana Y. 50



Area superficial del carbon activo de mazorca de cacao criollo (Theobroma cacao L.) obtenido bajo tres

factores de preparacion en variacion, Departamento de Quimica, UNAN-Managua, Enero-Abril 2022
5.3. Bibliografia

Ardila, C., & Carrefio, S. (2011). Aprovechamiento de la cascara de la mazorca de
cacao como adsorbente. Tesis para optar al titulo de Ingeniero Quimico, Universidad
Industrial de Santander, Escuela de Ingenieria Quimica, Bucaramanga. Recuperado el 14 de
Enero de 2022, de http://tangara.uis.edu.co/biblioweb/tesis/2011/137849.pdf

Arvelo, M. A., Gonzélez, D., Maroto, S., Delgado, T., & Montoya, P. (2017). IICA .
(M. A. Arvelo, Ed) Retrieved Agosto 19, 2020 from Repositorio
https://repositorio.iica.int/bitstream/11324/6181/1/BVE17089191e.pdf

Canales, Alvarado, & Pineda. (1996). Metodologia de la investigacién, Manual para
el Desarrollo de personal de Salud. OPS. Retrieved Abril 10, 2019

Carbotecnia. (2020, Febrero 28). Retrieved Marzo 4, 2020 from
https://www.carbotecnia.info/aprendizaje/carbon-activado/que-es-el-carbon-activado/

Cortez, J., & Limpio, D. (2013). Disefio de una planta para la produccion de fltros
de carbdn activado a partir de la cascar de cacao. Trabajo especial de grado para optar al
titulo de Ingeniero Industrial, Universidad Cat6lica Andrés Bello, Escuela de Ingenieria
Industrial , Caracas. Retrieved Junio 14, 2020 from
http://biblioteca2.ucab.edu.ve/anexos/biblioteca/marc/texto/ AAS5967.pdf

Cruz, G., Canepa La Cotera, C., & Aguirre, D. (2013). Produccion y caracterizacion
de carbones activados a partir de residuos agroindustriales. Manglar , 10(2), 17-25. Retrieved
Julio 14, 2020 from http://erp.untumbes.edu.pe/revistas/index.php/manglar/article/view/2/2

Garcia, R., & Granillo, Y. (2016). Evaluacion de las condiciones operacionales en el
proceso de preparacion de carbon activo de cascara de naranja valencia (Citrus Sinensis
Linn Osbeck), Laboratorios de Quimica, UNAN-Managua, Il Semestre 2016. Monografia
para optar al titulo de Licenciado en Quimica Industrial , Universidad Nacional Autonoma
de Nicaragua, Managua, Quimica, Managua. Retrieved Agosto 7, 2020 from
https://repositorio.unan.edu.ni/id/eprint/4275

Hernandez, R., Fernandez, F., & Baptista, P. (2014). Metodologia de la Investigacion.
México D.F.: McCGRAW-HILL / INTERAMERICANA EDITORES, S.A. DE C.V.

(2016). Manual del Carbon Activado. Manual de Master en Ingenieria del Agua ,
Universidad de Sevilla , Escuela Universitaria de Politecnica , Sevilla. Retrieved Agosto 29,

Salazar, Ana Y. 51


http://tangara.uis.edu.co/biblioweb/tesis/2011/137849.pdf

F g oY
9

Area superficial del carbon activo de mazorca de cacao criollo (Theobroma cacao L.) obtenido bajo tres

factores de preparacion en variacion, Departamento de Quimica, UNAN-Managua, Enero-Abril 2022

2020 from
http://www.elaguapotable.com/Manual%20del%20carb%C3%B3n%20activo.pdf

Montoya, O., & Matute, R. (2015). Evaluacion del carbon activado obtenido a partir
de la vaina de malinche para absorcion de fenol del agua residual de Laboratorio CIDEA-
UCA. Monografia para optar al titulo de Ingeniero Quimico , Universidad Nacional de
Ingenieria, Ingenieria Quimica , Managua . Retrieved Julio 14, 2020 from
http://ribuni.uni.edu.ni/1482/1/60186.pdf

Pereira, R., Veloso, C., da Silva, N., de Sousa, L., Ferreira, R., de Souza, A., ... llheu,
R. (2014, Octubre). Preparation of activated carbons from cocoa shells and siriguela seeds
using H3PO4 and ZnCL2 as activating agents for BSA and alpha-lactaloumin adsorption.
(C.-Z. Li, Ed.) Fuel Processing Technology, 126, 476-486. doi:10.1016/j.fuproc.2014.06.001

Piura Lépez, J. (2012). Metodologia de la investigacion cientifica. Un enfoque
integrador. (Septima ed.). Managua, Nicaragua . Retrieved Abril 10, 2019

Plaza, M. (2015). Carbon activado: Evaluacion de nuevos precursores y del proceso
de activacion con dioxido de carbono. Universidad de Alicante, Departamento de Quimica
Inorganica . Alicante : EI taller digital . Retrieved Junio 24, 2020 from
http://hdl.handle.net/10045/47053

]
Salazar, Ana Y. 52






Area superficial del carbon activo de mazorca de cacao criollo (Theobroma cacao L.) obtenido bajo tres

9L
h ‘ factores de preparacion en variacion, Departamento de Quimica, UNAN-Managua, Enero-Abril 2022
Nl

Anexo 1. Imégenes del marco tedrico.

Granular Polvo

Imagen Al.1. Clasificacion del carbdn activo en base a su granulometria.

Carboxilo Lactona Fenol Carbonilo
+ + 0] + + Eter
Oy OH . ~ /
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Imagen Al.2. Grupos funcionales de una estructura de carbén activado.
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Micro poros
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Imagen 3. Clasificacion del carbon activado Imagen 4. Clasificacion de las

en base a su tamafio de poro. isotermas segun la IUPAC.
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Anexo 2. Parte experimental.

\

Imagen A2.2. Carbdn activado con solucion Imagen A2.3. Solucion de yodo después

de HCI. de agregar carbdn activado.

]
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Imagen A2.4. Filtrado de la solucion de Imagen A2.5. Solucién de yodo después

yodo para agregar tiosulfato de sodio. de agregar tiosulfato de sodio.

]
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Anexo 3. Método de prueba estandar para la determinacion de indice de yodo del

carbon activado (ASTM D4607-14).

Designation: D4607 - 14

Standard Test Method for

Determination of lodine Number of Activated Carbon'

Thin standian] m mismn] wonbis O Tiad dbenipatons EMNIT

et e Ve ey L e

ongioal sdeption on. m e cane of reviven, the year of St cevmien. A sersber in parcrabeoscs e stos the pear of last roappeial A
et T Speihon (0 wnlhdes s sdmaiad s dis e bad A o8 mappeen

L Scape

11 This sest mothonl covers the determmination of the refative
activation kevel of unosed or reactivased carhons by adsorpmion
of lodioe from ageeons solution, The amowmt of jodine
ubserrbed (in mmlligeame) by | g of carbon aving test comditions
Iisted henen ix called the lodine mumber

12 The vulues stated in S1 usitx are 10 be regandied
standand. No other unsts of ineasaresnent are includad im thas
stzndard.

LN Uiy seandand does wot poorguwes 1o address all of he
safery comcermx. If amy, wssociared with iy wee. N is the
respesisdbilivy of the wser of thiy stomddued do ensadlish appeo
pricte safery and hewlth proctices and defermine the appica-
bilisy of regwlarory fatations prior e sy Specific basand
statoments aw given i Section 7

L Refervnced Documusia

21 ASTM Sntemabeercs*
CHRIY Tewt Method for Specitie Swrface Ares of Carbos or
e (Withdrawn 1987

D193 Specification foe Wter

D2652 Tenmnology Relating 10 Activated Carbon

2867 Test Methods for Mosstwre i Activuted Carbos

DRG0 Practsce for Devermunation of Adsorpeive Capocity of
Activused Curhon by Agueces Phsse Isotherm Tochosgue

E12 Speciicutiva for Woven Wike Test Saeve Cloth usd Tew
Sieves

E177 Proactice for Use of the Terms Preciston and Bias in
ASTM Test Methods

E2KT Spec for Lab y Ghlasa G

EZRR‘ i fose Labs y Gz Vol

300 Prasctice for Sampling ldu-mul Chemicals

duated Busers
s Flasks

TN v wtbend b b e jenedarion of ANTM Conmniins 228 o
Atis aand Cartem and o the dem s mevpe y o W DON 0T sar Lagead
M Evalvaton

Comvent odhioom apgroesd Masgh L 0B Pabdiddedl Mas 20048 Ovigranily
apyvosct 2SN Last previonss adssens spywoeed dw N0 ae DNGGT - 54 (R
et 30011 D00 40 3 A0VOMA0T, | 4

4 Poe cotommcasd ASTM wacslande. vhn e ASTM websme, wiw sy, o
NMAW(N-“ Servwer l‘m(.l\.."' h-wma&nu

@1 v arer refer e ] (3 mpe v
e ARTAS dabiie

T lem agmpveeed vereses o thie Bidrsal stendast 0 referesced ow

D R

2.2 NINT Publicasion
Cucular S0 —Testing of Glass Volumstric Apparatos’

A, Summary of Test Method
il mammuww.mw-m
sastherm (see Practices DIIRGUL A standand | in
treated with teve dafferen mng’uu ul’-mnlcdmhm under
specifiod 3 The lwtioms wre fidored 10
sepurate the carbon from the d iodise sobutoon (Hluuse)
Todine iming in the fil ™ § by tiseation. The
m—luftnﬁnmvulmmul:uhu-i-dﬂnminﬂl
for gach carbon dosage amil the ing datn used 4o plot an
Mpdmmabmufhmwdhﬂmuhu&dlln
milligrams ) per pram of carbon ot a residasl &
viom of 0,02 N ix ! us the wds b
32 lodise concentiution b the stundasd sclution affects the
upacu) of as uuwlul carbon foe lodine  adsorption.
the lity of the daadd jod lugion tread
hc maantaleed o constant value (010 £ 0001 V) G all
rodine aumber meassrements,

33 The apparstus required comsists of various labormory
glassware wsed 10 prepore solutions and contact carbon with the
stundand lodise solution. Filttatkon and titration eguipmont ure

akso rogquared

4, Significance and Use

A0 The iosdine number ix a relative isdicator of porosity In
an activated carbon. lldncsmmuuﬂyumubnm
of the carbon’s shility o abarh other o
may be used an an approximatan of ssrface srvea Tor some
ypes of activated carbons (wee Test Mothod CN19). However,
Momos2 be renbioed that amy relationship betweoen surface nrea
and bodine number conmol be generaliced B ovarkes winth
changpes in cabon raw material, processing comditions, and
poce volume sinbution (see Definions D2ASD)

42 The g af adsorberl solatiles, sulfur: amd water
entractsbles may alfect the d aonk her of an
activaned carbos.

¥ Avutubie feern N ] ITR" vl Toxtewdlagy (NISTY. MO

Baicas Mu ., Seop 10T Gualdwerbang . S0 2000 100ML Batp e s stast goos

Capywg= © AT samvamrnt. 106 Ber tteter Cona SO Bue TR et Congtonm sy PA 1 BB I | reme Danes

Salazar, Ana Y.



Area superficial del carbon activo de mazorca de cacao criollo (Theobroma cacao L.) obtenido bajo tres
factores de preparacion en variacion, Departamento de Quimica, UNAN-Managua, Enero-Abril 2022

4l o607 -14

5 Apparulus
Noww LAl sobarwtinr menmaivg sgpiptaom sheadd taent o0 cxoeed
S tegairotents of NEST Circale (00 Volusewse glanvare necting
mmhg-n,w.mv Ser
Spwcitcaions 1IN ud

51 Awalymecad Ralance, accurmey 200001 ¢

52 Bervt, Miml capocity or S-mlb, peecision baret

53 Flarks, Etlemmeyer 250-ed. capacity wish grousd glass
woppen.

4 Fld, Erenseyer wile-moutied, 290-ml. capacity.

AS Brukers psoned slzes

56 Bowler muher, for wotage of waling and thisulfae
wolulisms.

ST Fonele, 100qmmm hop feside dametee

S8 Filter Vg 1KS-com prefolded poper. Whaliuan No,
IV o oquivalent.

59 Ppess, velumetric type, SO, 100, 250, S0, sl
100 el cxpracily

S0 Vodwawerele Flaake, | L

S 11 Grasdwstod Cylinders, 100 mi. and 500 md,

6. Reagents

a1 Puritr of Rewgeris—Reagent grade chemicals shall be
weend i all ke, Unless veberwing indicared, it s intomded that
all reageres shall condoem oo the spociticamons of e Commmit:
tee 0n Asadyticsl Reageats of the American Ohermicd Sociey,
whaere ywch specifications ane available ' Ocher prades may v
wed, peovided I 1s Mol woertuised e reagest Is of
velllcesdy high punty o persut i e withoat kevesing the
accuracy of the dsermination

A2 Pwrler of Watereeferonces % water shall bo omders
wiood W mean neapers water conlomming %o Specihiceting
D93 for Type 11 smagent water.

6.3 Hrdnehlonic Acal. concemratnd.

62 Sodw Thivssifare, (Na,S0,  SH, 00

65 Laiine, Uniied Stres Parmocopesa, rasubbaned orys
tals,

a0 Fovrosn dadule
A7 Povassiwn fleve, peimary standand.
65 Sk, soleble potaty o armowmoot
69 Sodi Curbvawe.

7. Hasards

T4 Sevunal potesiial luazhnds are msocistod with cooducting
e e geocedure. It v et e purpvse of s stsadand 10
sbtress o pocomitad healih amd silery Banads oacoveened
Wil s e, The weer 3 respoailide o estabilishling spptepr-

! Reaprwt Ousmashs Asmst s Snirty bpibasiom A Uuee
ol Soc. Wadnage, D Par mggornns o S batay of wigems »a Sacd by
e Ameron I Remtodl Sty wer “Bogr {hemicsks sl Bandends By bevh
Bowtn. D, Vi Sosnd Ch. Se. Sow Bk NY ssd fe Veisdl S
Morvw e

Salazar, Ana Y.

aie Balth s sulery peactives byfore use of fhis jeal procedue
Deternsne (he applicability of foder] wmd sate nepalaaons
tofone anempang 1o e this fest mehod

7.2 Porsomme] comdicting the wxdine number procedurs
showi] be aware of posestial safoey aod health hazands st
aled with the chenicals wed b this provedue. The “Masenal
Balety Dats Sheet™ (MSDS) For each reape livied in Section
& shundd be read and undervood. Special precasons 10 be
aben Juring use of cach peagern an ischaded on e “Masenad
Safery Dot Sheet”” (MSDS), Parst ad procedenss fov contact
with a chemical srw alve bdod om s “MSDR ™ A “Maseral
Satety Dats Shoet” for ek sragent may be obiained from the
meufacesrer, Other safory wd heakdh hizand Information on
seagenis weed in this peoceduee B available *7*

1N Careful handimg s good Lshormtery sechmue should
alwayy b wod when working with chemicals. Avoll comtac
with hydrecklotic scsd or acid vapor. Cane Sl alvo be taken
o provent bams duning heating of vaneos sobasons during this
fest procedue.

T4 The user of e test method should conply with federsl,
statg, and local megelitions Tor safie Sspeead of all samples sl
vagenis uwed.

X Preparatmn of Solutions

L1 Hidwehioric Ackd Solatiiw (S5 by weighti—Add 20
wd, il concerated hiydrochions sond s SSO md, of diwilled
waler and min well. A gradesed cxlander say be usedd b
measrernent of vobume,

A2 S Thinsatfate 00000 NVi—Dissuive 24820 g of
sodun thimulfsy m sppmimately 75 = 25 sl of frohly
Soiled deasiod watze, Add L0 £ 001 g of sodium carbosae
o misimize hacterial docomnpenitin of Se thiculliee solution.
Quarnitativedy tramafier the misture 8o 0 -4, vubpmerric flask
and @dute o the k. Allow the solation 10 stand o leat &
days hefore wanludosg The sedition shosld be sioeed 10 an
aiber bosde

AN Stambanl haive Sefation (0100 = Q001 Np—Wagh
12700 ¢ of ddinne s 19100 g of potessiues iodide (K1) ko
4 beaker. Mix the dry dodine pod potasshem jodade, Add 2 1o §
wd. of water 1o the beakor and stir well. Contioue adding small
incremens of waser ¢ 3 mL cach) while sening
snlil the uoted vl 16 50 1 (0 ml. Aliow the selution W
wand o mimemum of 4 b oo ersure that sl oryaials av
thomoghly disscbeesl. Occaniondl swiring during this 40 pe-
rind will 2id i the doonlusen, Quastitatvely rasler 1o 2 1L
volumsenric flask and Kl 10 the mark with disillod waer It s
ferponan tha e standund iofine soltion e an lodidens
dealiew weight ratio of 15 0 | Stooe Se wolution in e amber
buttle.

T Chumnnad Surbety Dok Whiat™ ot the bt shimmnl i el oy
e thmatutaty Ovwanm Avecbton Wadiyra 0O

TR N L Dnpron Poguonen of Maduiniad Shawek | Wb dlisn 1970,
Ve Novmnd Ranidd Conpary, New Yl NY

S NIRRT Pocker Gt & Ovemsred Mewwn. (918 1S Segurrees o
Labwd. Osvmpumonal Lbey sl Hirsth Adsssnrsan. Watkmpen 0 Al
ew LR Ohaprmmant Piming (e, Wadmaas, IX
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NA Poraasimn fodme Sodamiow (0, 1000 AdeeDiry 4 o0 mume
grams of primary standenl grade potassive ke (XI0) &
FI0 = 35 for 2 1 and cool i yooss senpesitiine 1o o desiocale.
Dissolve 35647 = 0.1 mg of the dry potasviom lodae i sbowt
O ml, of dimlled winer, Quastitimivedy tramaler o & 1oL
voletetne Sadk and 0l 10 the meck with distilled waser, Min
thawraghly and sioee m 2 glass-stoppered hottle

S St Sofinow=Mix 10 2 08 g of starch with $ w0 10
mb of cold water W0 make a paste. Add s additional 2% =
milk. of water while stirring to S starch pasto. I'our the masture,
while stitring. imo | L of boiling water and beil foe 4 1w S min
This selution sould de made fesh daily.

9. Standardization of Sodution

Y1 Seavbadizanom of 0 200 N Sodiaer Thvosulhire —Pper
250 ol of potasalum jodese (KIO,) solutios from %4 ino &
250wl estion (o wide-mouthed Edesmcyert ik Add
200 = 001 g of petsssivm sodide (KD 1o the Mk and ks
Ihe Mk by Sanlve the prtaasium iodide crystals. Pipet 5.0 ml
W conceninned hydrochluny scid imin e Nesk Thpe the ftee
wddine with xodam thiosalfore soluteo umil & light yollow
color s obwerved in the Nk, Add & few dngs of sanch
ndicatur (IY) and continee the tinmion dropwise utll one
drop prosdaces a coborless sodution. Determane sostam thiosul-
Bate sormabey an fellows:

N, (r RN oy

f

N, = sxliom teosaiue, N,
P o= potseium iodae, mil,
R = potssium iodate. ¥, and
§ = sodinm thosatiae, ml.

The tiation dop shosdd be done in (nplicate and ihe
Hormality sesulls avenged. Additiondd repbeatiom sheuld be
dose i the range of valiies excceds (1003 ¥

0.2 Swonlavinamon of G100 2 Q001 N Anfise Solsthn—
Ppet 250 mL of lodese solmen (5.3) mo o 2500mk. wide
e hedd ek, Tiirate with standanbianl sodinm
thicrealtale (9. 1) wntil e wdire solutscn b a light yellos cube
Add a few diops of ssmch dicanor s continse titmathon
dropwise sulil coe doop peoduces 4 colorkess wdutiom. Detes-
wine the icaline solutin sonnality e fullows.

Nowisa (M

where

N, = h‘l‘.l\'.

5 w soddium Ouosullse, mil.,
N, = sdinm thoxdiue, N, and
J = ioding, mi,

time of the vsage of values caceods G001 N, The ndine
soligions coneemneioa mud be 0000 = 0001 NI e

RQEEITICnt Is Do e, repeat 5 g V2
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INT The peocedare applies 1o cither powdesed or granular
activated carton, When gramsbar carbon s w0 be tested, grind o
srprescaiative sample Osee Practce B3N of carbos und (0 wi
e more will pass theough o 125-mevk sceven) asl 95 w1 %
o moee will pass thomogh a H0amoed seroen (LS. siove senees,
see Specification E11). Carbon seceived i the powderad foem
may necdl mldsonal grindieg 10 moet (he puticle siee mgaac-
ment given above.

HI2 Dy the ground carbon Bom 101 » scoondasce wilh
Teew Method DISHT Cowdl thhe dry carbom Lo 1006 sempesatiune
0 2 deskcomes

Y Determimation of dodioe sumber roguines s estimation
of ihfee carbon dusages. Sectim 114 desceibes how o
estimane the Carbon dosapes 10 be sod. Aflor estimaming carbon
dusiges. weigh thiee appeopeiste snowsts of dry Carbon %0 e
nezwosl milligres Tramder cack weighad wsnple of carbon o
o clean. dry 250-ml Edemmeyer Sk oguippod wal o ground
plass stopper.

04 Piper 100 mb. of 5 wt % hydrochions acu! sdution
10 each Nak commaimng cabon, Seopper cach Sk sl vwird
gomly umtid the cwbon s completely wemed Looom the
VDR 10 Vet Se Saks, ploce om  Dux plate s & Barne hoodd,
wnd bring g costestn 10 & boil. ADow o boil pestly o 10 =
1 s i remeve sy wilfur which may imerfene with the ot
resule. Remove the sk Sron e ot plade snd cool 10 (oom
eTpeTature.

HIS Pipet 1000 mb of 0100 ¥ odiee soliten oo cuh
Bask. Smdandize the woding solation jast praoe 50 gse. Stagper
e addioon of sodine 10 the Sues fasts w tha 1o deligs are
escourgered in handing  Imenedisted) @oppet the Mads, and
shake the contenes siporvusdy fie 30 = | o Quickly filter axh
mixtier by grvity through oo shest of fulded Ol paper
(Wihaneas Neu 2V or aypwrsiont) oo & beser  Filtration
oquipmeat et be grepand m advance w0 pa delay »
ercoursered s fihermg the samples.

6 Mo cach flinse, use the test 20w 50 mbl w viese &
pipet. Docand the tinse pontioes. Use clean beakets 1o cullea
the remaming filmaes. Mix each filtnie by swicling the beaker
and pipet SO0 sl of cxch fGlteate o o clesn 250-ml

Nash, Thirte cach Rltrate with stasdadued (.10
N wdum thiosullme solstion watil the solissn s & pale
yelow, Add 2 L. of the starch mdicaton solemon snd comioee
the werton with sodinm thosulfate watil one drop peodoces »
coludiews wiution, Recond ihe solume of salium Sdondiae
usasl.

1. Calculation

L The capacily of o carbos lir sy sdsortie by depen-
dent wpom the concemitataon of the advorhale in solssion, The
oonceatrations of the standand wdite soleton and (ltndes mss
be specificd or Knewn, This s sevesary W0 detennise
ampproprate awhon waight 0 poadece S cunocmralions
agrecing with the defiminion of wddine number. The smowm of
carbon sample %0 be ol @ the dosermination o govermald by
the activity of the carbon. IF fillrase pocmalities () wre noe
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withiz the range of (HOOK N 10 0 040 ¥, repest the procedune
g Jilleren carbom weighng

18.2 Twe calculations are reguired for each carboa dosage,
4 XM and

1121 To calculate the valse of XA |, Bt denve the

fiiowing vakees:
A= (N e

where
Ny = wdee, N (from 9.2)

BN Y “

whese:
N = wdiem thiowllae, N (bom 9.0)

DF = )+ 1y F LAl

whese

oy = dilwioo facvor,

! = lodine, ml (from 10.5),

H = 55 Mydrochione aced uwed, ml, and
F = fllwte, ol

For example, of 10 ml. of HCT and 50 mb, of iltrate are nwed:
DF (100 » WSO =22

N2 Caleulate the valoe of X as fllows:

NIM w [ A = (V) (5 L5) M
where:
XM = liddine sbsibed pet pram of carben, mplg
s = sodiom theosulfate, ml., and
M = cuboo ed, g
1122 Cakculme the valie of C as follows|

C= N aur I

whene

C = reswdoal Altrae, N,

N' - .h lhhlulhk, N. ol
F o= filtrae, ml.

113 Uking logarithesse puper, plot XM (i the cedisate)
versum C (s (he abwcrnss) fir exch of the three carhon donapes
(soe Fig. 1), Caloulase the least sipares fit for the thece paints
and plot. The jodime number is the UM value ot & residwal
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ldine concestraton (C) of DAIZ N, The segression coefficknt
for the Jewst sy 8 shoud be preater theam 0,995,

114 Carbon dusage may be extimated o lollows,

N (A= (08 (C1 (1890 (S)r i

Where!
M = carbon, g
A= (N (e,
DF = dilution fector {see 11.21),
¢ ow oresidul indine, und
E = evimaiod indine sumber of the carbon,

Thiee carbon dimages are calculied iing Seee values of C
(wsally 0.01, (02 and 005

12, Ruport

121 The repeets shoukl nclode e Falkowing

110 Complete Mentitication of fhe saple, Inclaling
sarce, mamabactires's lof sember, wmd carbom type,

1212 The ledine number adserption lvotherm, the lodine
withwe with 0 U5 % confidence limit for the desermaniinn,

13, Preciion and Bias’
130 Imestaboratory procwion for S 1o method was
ilosersmaned by 2 round rbin i which six laboratones partic-

* Nagpenting Aot harve oo Phat o ASTM Demtnatnua! Hastgnatony anl g
b chtmmnt by rogmentag Meseanch Rgpon WL D260

pated. Activaled carboo made froim fve different raw maleriaés
wiss used m the round robin.

133 Thw following entena should be used 1n dotermining
the acveplabibity of the rovgles:

1321 Repensalliny (Within Labovatories i=lrecision of
thin sesl method in e determination of lodine numker ol
activated carhons rangey (rom 600 10 1450 Indine mmber
£56°% of the average vl measwend bn milligrms wodine
absorbed pes gram of carbon. This raage comespands to 25, or
the Y5 % confidence limits, as defined i Practice EV7. I two
seseles determined In the saee liboeutory differ by more thee
S65%, they should be considered sspect

1N22 Repronhacibltty (Besween Laborimeiesp=The b
ween Mtwestory precision of s (e method e the delermi
suttion of hoduse mesber of ctlvieed ¢arboss ranging from 600
W 045 dode mamber, 0 2102 % of the mvenge value, &
stessated in sllprise of wodine abuoehed per gram of carban,
This eange copresponds 4o 2 5 o the 95 % conlldesce limirs,
definal In Practice F177. Reselts obtsined by two dilferent
lsbormaries wheeh dilfer by more than 10.2% shoull be
comidered supect

ASTH Indornatonuat bikon () possion rpanting the vl of ay ANt A0NEE B §) CONMCERT ek ATy A rendonal
0 A Uiy of (N heeen s sazemmnly AV A0 el rtartion of INe 1Ay 04 anp ouh paleed bl and e 1
o povgaTEnd of Jueh UL AW il W iy upombity

Thos Al i tat A0 Ao i (ry Do By 0 Aeime BT R AT AN by ewaran ] ey B iy A
FA0/ Vit o URYVOWAT O WINIEWE. Ry CONMTIOts A0 g I for mpocmow o I snaunr o Ao sckotony/ standnty
A0 b (0 0wt 1e ASTI AR atny Memdpuafrrs. Tow (Orments w ascene conp il et of @ Aoty i M
shrpordie A comrniten, s pie ity stV you el e pour comeimnds A Aed vy A G hesing you st
WA O et A 0 I AGTM Carmeniies o) fimsslinls, & M adbos s bore

This hscxond iv acyyrighind By ASTH bwrusral 100 e hasior Drive, N0 flan CT0R. st Consanachan, I H4 2569
Lt Shatee Ifrtd’ apvuns Jengm & uliplo copied] o 1 mesaen) may be bawd Ay condacting ASTM Af the abowe
atbens o of BIDEINISNS (phorwd EI0SI0MASS (Ie, of MvvkeParnog feoad. o Srogh Sy ASTM webtel
ru-m Farniensn AN I AONONIY T AANIAY Py e S0 aeownt fren N ASTIS madide Soww ded (e
oo 4
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Anexo 4. Graficas de Concentracion en equilibrio de yodo en 3 para cada carbén

activado.

Concentracion en de yodo en equilibrio: Carbon 1 _ 335 15+ 20401

R2=0.9976
490 486.912
480
470
s
S 460 457.996
450
440
434.629
430
0 0.005 0.01 0.015 0.02 0.025 0.03 0.035 0.04
C

Concentracion en de yodo en equilibrio: Carbén 2
y =5338.1x + 294.01

R?=0.9976
490 486.912
480
470
=
460
X 457.996
450
440
434,629
430
0 0.005 0.01 0.015 0.02 0.025 0.03 0.035 0.04
C

Concentracion en de yodo en equilibrio :Carbon

3 vy =7517,1x + 396.24
R = 09993
620 601.71
600
580
< 560 544 947
>
540
520 509,618
500
0 Q006 0.01 0.015 002 0,025 003

(

]
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420
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410 |

400 |
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Concentracion en de yodo en equilibrio:
Carbon 4 y=7072.5x+377.11

R* = 0.9925
592.55

498.847

0.005 0.01 0.015 0.02 0.025 0.03 0.035

Concentracion en de yodo en equilibrio:
z = 5667 3x+ 285,85
Carbén 5 Sl

495,695

A4S0
437628 "

0.005 0.01 0.015 0.02 0.025 003 0.035 0.04

Concentracion en de yodo en equilibrio:
’, y=3861.8x+278.76
Carbon 6 R?=0.8105

435.967

395:

0.005 0.01 0.015 0.02 0.025 0.03 0.035 0.04 0.045
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Nl

R

Concentracion en de yodo en equilibrio:
y=3528.9%x+321.22

Carbon 7 R = 0.9533

460
455
450
445
440
435
430
425
420
415

0 0.005 0.01 0,015 0.02 0.025 0.03 0.035 0.04

C

X/M

Concentracion en de yodo en equilibrio:
y=5204.4x+435.64

Carboén 8 R? = 0.8567

580 574.35

570
560
550
540
530
520
510
500
490

0 0.005 0.01 0.015 0.02 0.025 0.03

(

XM

Concentracion en de yodo en equilibrio:

y = 5042.5x + 261.44

Carbdén 9 R2 = 0.2896

460 450.166 453.06

450
440
430
420
410
400

390
0 0.005 0.01 0.015 0.02 0.025 0.03 0.035 0.04

C

X/M
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Anexo 5. Método de prueba estandar para Contenido Total de ceniza de carbén activado

(ASTM D2866-11).

b? Designation: D2866 — 11
[

Standard Test Method for

Total Ash Content of Activated Carbon’

This standard is issued under the fixed designation D2866: the number immediately following the designation indicates the year of
original sdoption or, in the case of revision, the year of last revision. A number in parentheses indicates the year of last reapproval. A
superseript epsilon (£) indicates an editorial change since the last revision or reapproval.

1. Scope

1.1 This test method describes a procedure for the determi-
nation of total ash content of activated carbon.

1.2 The values stated in SI units are to be regarded as
standard. No other units of measurement are included in this
standard.

1.3 This standard does not purport to address all of the
safety concerns, if any, associated with its use. It is the
responsibility of the user of this standard to establish appro-
priate safety and health practices and deterrmine the applica-
bility of regulatory limitations prior to use.

2. Referenced Documents

2.1 ASTM Standards:*

D2867 Test Methods for Moisture in Activated Carbon

D7582 Test Methods for Proximate Analysis of Coal and
Coke by Macro Thermogravimetric Analysis

E177 Practice for Use of the Terms Precision and Bias in
ASTM Test Methods

E691 Practice for Conducting an Interlaboratory Study to
Determine the Precision of a Test Method

3. Summary of Test Method

3.1 An accurately weighed sample of dried activated carbon
is placed in a controlled-temperature muffle furnace for a
period of several hours. When constant weight has been
achieved (%£0.5 mg), the crucible is cooled to ambient tem-
perature in a desiccator and reweighed. The weight of the ashed
carbon is expressed as a percentage of the weight of the
original carbon sample.

4. Significance and Use

4.1 In specific end uses, the amount and composition of the
ash may influence the capabilities and certain desired proper-
ties of activated carbon.

' This test method is under the jurisdiction of ASTM Committee D28 on
Activated Carbon and is the direct responsibility of Subc D28.04 on Gas
Phase Evaluation Tests.

Current edition approved May 1, 2011. Published June 2011.. Originally
approved in 1970. Last previous edition approved in 2004 as D2866 - 94 (2004).
DOL: 10.1520/D2866-11.

* For refi 1 ASTM Jards, visit the ASTM website, www.astm.org, or
contsct ASTM Customer Service at service@astm.org. For Annual Book of ASTM
Standards volume information, refer to the standard’s Document Summary page on
the ASTM website.

4.2 Other automated methods for determination of ash
content, such as combusting the carbon in a thermogravimetric
analyzer (TGA) in flowing air or oxygen, can be used in place
of this test method. A suitable method is described in Test
Method D7582. For determination of the ash content of
activated carbon, follow the procedure in 13.5.3 of Test
Method D7582 with the exception that the furnace temperature
in 13.4.3 shall be 650 *=25°C. The muffle furnace method shall
be considered the reference test method.

5. Apparatus

5.1 Muffle Furnace, having air circulation, capable of tem-
perature regulation of *=25°C at 650°C.

5.2 High-Temperature Crucible, high-form.

5.3 Analytical Balance, having a sensitivity of 0.1 mg.

5.4 Desiccator.

5.5 Oven, forced-air circulation, capable of temperature
regulation between 145 and 155°C.

6. Procedure

6.1 Ignite the crucible in the muffle furnace at 650 = 25°C
for 1 h. Place the crucible in the desiccator. Cool to room
temperature and weigh to the nearest 0.1 mg.

6.2 Dry an adequate sample of activated carbon to constant
weight (0.5 mg) at 150 =5°C (3 h is usually sufficient).

Nore |—Some carbons can ignite spontaneously at 150°C. In this case,
moist carbon should be used with a correction for moisture (in accordance
with Methods D2867) applied in the calculations. In this case, the ashing
should be started in a cold mufile furnace.

6.3 Weigh out to the nearest 0.1 mg sufficient dried acti-
vated carbon, so that the estimated amount of ash will be 0.1 g,
into the ignited crucible and place the crucible in the furnace at
650 = 25°C. Ashing will require from 3 to 16 h. depending on
the size and type of activated carbon. Ashing can be considered
complete when constant weight (£0.5 mg) is achieved.

6.4 Place the crucible in the desiccator and allow to cool to
room temperature, After the sample has cooled in the desicca-
tor, admit air slowly to avoid loss of ash from the crucible.
Weigh to the nearest 0.1 mg.

7. Calculation
7.1 Calculate the ash content as follows:
Total ash, % = [(D = BY(C = B)] X 100 (8}

100 Barr Harbor Drive, PO Box C700, West Conshohocken, PA 19428-2959. United States.
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TABLE 1 Precision 8.1.1 Interlaboratory Test Program—An interlaboratory

Material A 8 [ study was run in which representative samples of three types of

Average Test Value 7.74 1.88 461 activated carbon (coconut-shell based ( A), coal-based (B), and

95 % Repeatabilty Limit" 027 022 0.22 wood-based (C)) were tested for ash content by six laboratories
(Within Laboratory) ; ; 3 ?

95 % Reproducibility Limit* 0.41 0.54 0.48 with each laboratory making three observations of each acti-

(Between Laboratories) vated carbon type over three days. Practice E691 was followed

AThe terms repeatability limit and reproducibility limit are used in accordance for the design and analysis of the data.
with Practice E177. The respective standard deviations among test results may be

obtained by dividing the above limit values by 2.8. 8.1.2  Test Result—The precision information given in
Table | in units of measurement (percent minus weight ash

where: content) is for the comparison of two test results, each of which

B = weight of crucible. g, is the average of three test determinations.

C = weight of crucible plus original sample, g, and

D
8. Precision and Bias *

8.1 Precision:

weight of crucible plus ashed sample, g.

3 Supporting data have been filed at ASTM International Headquarters and may
be obtained by requesting RR: RR:D28-1004,

ASTM International takes no position respecting the validity of any patent rights asserted in connection with any item mentioned
in this standard. Users of this standard are expressly advised that determination of the validity of any such patent nights, and the risk
of infringement of such rights, are entirely their own responsibility.

This standard is subject to revision at any time by the responsible technical committee and must be reviewed every five years and
if not revised, either reapproved or withdrawn. Your comments are invited either for revision of this standard or for additional standards
and should be addressed to ASTM International Headquarters. Your comments will receive careful consideration at a meeting of the
rasponsible technical committee, which you may attend. If you feel that your comments have not received a fair hearing you shouid
make your views known to the ASTM Commitiee on Standards, at the address shown below.

This standard is copyrighted by ASTM Intemational, 100 Barr Harbor Drive, PO Box C700, West Conshohocken, PA 19428-2959,
United States. Individual reprints (single or multiple copies) of this standard may be obtained by contacting ASTM at the above
address or at 610-832-9585 (phone), 610-832-9555 (fax), or service@astm.org (e-maii); or through the ASTM website
(www.astm.org). Permission rights to photocopy the standard may also be secured from the ASTM website (www.astm.org/
COPYRIGHT/).

]
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Anexo 6. Método de prueba estandar para materias solubles en agua de carbon activado

(ASTM D5029-98/2014).

(qg]b) Designation: D5029 - 98 (Reapproved 2014)
ull’

”ﬂ'lm TIONAL

Standard Test Method for

Water Solubles in Activated Carbon’

This standard is issued under the fixed designation D5029: the number |mmcdulcly Iolhwung the designation indicates the year of

orniginal adoption or, in the case of revision, the year of last revision. A inp cates the year of last reapproval. A
superscript epsilon (#) indicates an editorial change since the last revision or reapproval.

1. Scope

1.1 This test method covers the determination of the water
soluble content of (unused) granular and powdered activated
carbons. Water solubles are materials that can be extracted by
distilled water under reflux conditions and are expressed as a
percentage of dry carbon weight.

2 The values stated in SI units are to be regarded as
standard. No other units of measurement are included in this
standard.

1.3 This standard does not purport to address all of the
safety concerns, if any. associated with its use. It is the
responsibility of the user of this standard to establish appro-
priate safety and health practices and determine the applica-
bility of regulatory limitations prior to use.

2. Referenced Documents

2.1 ASTM Standards:*

D1193 Specification for Reagent Water

D2652 Terminology Relating to Activated Carbon

D2867 Test Methods for Moisture in Activated Carbon

D3838 Test Method for pH of Activated Carbon

E177 Practice for Use of the Terms Precision and Bias in
ASTM Test Methods

E300 Practice for Sampling Industrial Chemicals

3. Terminology

3.1 Definitions— Terms relating to this standard are defined
in Terminology D2652.

4. Summary of Test Method

4.1 A known weight of activated carbon is placed into a
reflux apparatus with Type Il reagent water (see Specification
D1193). The mixture is refluxed for 15 min under specified

' This test method is under the jurisdiction of ASTM Commitiee D28 on
Activated Carbon and is the direct responsibility of Sub i D28.02 on Liquid
Phase Evaluation.

Current edition approved July 1, 2014, Published Scptember 2014, Orniginally
approved in 1989, Last previous edition approved in 2009 as DS029 - 98 (2009).
DOL: 10.1520/D5029-98R 14,

? For refi I ASTM dards, visit the ASTM website, www.astm.org. or
contact ASTM Customer Service at service@astm.org. For Annual Book of ASTM
Standards volume refer to the Jard’s Dy S Y page on
the ASTM website.

conditions. This extraction is performed using the method and
apparatus described in Test Method D3838. After extraction,
the carbon is separated by filtration and an aliquot of the filtrate
is evaporated to dryness. Water solubles are determined by
weighing the dry residue and expressing the result as a
percentage of the dry carbon weight.

5. Significance and Use

5.1 In certain applications, the ash, color. conductivity, or
pH of the finished activated carbon product may be influenced
by the quantity of water solubles it contains. This water
solubles test provides a relative indication of the quantity of
soluble materials that may be extracted from various activated
carbons.

6. Apparatus and Materials

Note 1—All volumetric measuring equipment should meet or exceed
the requirements of National Institute of Standards and Technology
Circular 602, Testing of Glass Volumetric Apparatus. available from the
National Insti of Standards and Technology, Gaithersburg, MD 20899.
Volumetric glassware meeting these specifications is generally designated
as Class A,

6.1 Flask, 250 mL with 24/40 ST (standard taper) neck.

6.2 Condenser, with 24/40 inner ST (standard taper) joint.

6.3 Buchner Funnel, 9 or 12.5 cm.

6.4 Filter Paper. Ashless, (—5 to 10 um particle retention).

6.5 Glass or Porcelain Evaporating Dishes, 100 mL capac-
ity.

6.6 Analytical Balance, precision 0.1 mg.

6.7 Drying Oven.

6.8 Desiccator.

6.9 Hor Plate.

6.10 Pipet, 50 mL.

6.11 Indicating Desiccant.

6.12 Water, ASTM Type Il or better, in accordance with
Specification D1193, Type I

6.13 Thermometer, approximately 20 to 55°C.
6.14 Steam Bath, optional.

6.15 Beakers, 250 mL.

6.16 Graduated Cylinder, 100 mL.

Copyright © ASTM International, 100 Barr Harbor Drive, PO Box C700, West Conshohocken, PA 19428-2959. Unitod States
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4fly Ds029 - 98 (2014)

6.17 Laboratory Timer.
6.18 Filter Flasks, vacuum, 500 mL.

7. Sampling
7.1 Conducted sampling according to Practice E300.

8. Procedure

8.1 Determine the moisture content of the carbon in accor-
dance with Test Method D2867.

8.2 Weigh a sample of carbon equivalent to 10.00 = 0.01 g
on a dry basis. Remove boiler flask from apparatus (see
Boiler-Reflux Condenser Figure in Test Method D3838) and
add carbon sample.

8.3 Bring approximately 110 mL of reagent water to a boil.
Measure 100.0 % 0.5 mL into a graduated cylinder while the
water is hot. Add a small portion of the 100.0 £ 0.5 mL of
water to wet the carbon. Wash down the sides of the flask with
the remaining portion. Connect the flask to the condenser and
place on a hot plate.

8.4 Bring the water to a gentle boil to ensure that no carbon
splashes onto the side of the flask.

8.5 Boil gently for 900 * 10 s.

8.6 Remove the flask from the hot plate and filter its
contents immediately through the filter paper premoistened
with the Type II water used for the test. Catch the filtrate in a
500-mL vacuum filter flask, being careful to prevent carbon
fines from entering the filtrate.

8.7 Cool the filtrate to ambient temperature. (The pH may
be measured on a portion of the filtrate.)

8.8 Dry the glass or porcelain evaporating dishes at
150 = 5°C to a constant weight (£0.1 mg). Evaporating dishes
must be cooled to ambient temperature and stored in a
desiccator between weighings. Weigh the dry evaporating dish
to the nearest 0.1 mg and record.

8.9 Using a pipet, transfer a 50-mL aliquot of the filtrate to
a tared glass or porcelain evaporating dish.

8.10 Evaporate the filtrate to dryness in an oven or on a

steam bath until the liquid disappears. Avoid boiling to prevent
loss of residue.

8.11 Dry the residue at 150 * 5°C for a minimum of 1 h and
ensure dryness to constant weight (£0.1 mg). The evaporating
dish containing the residue must be cooled to ambient tem-
perature and stored in a desiccator between weighings. Weigh
the evaporating dish and residue to the nearest 0.1 mg and
record.

8.12 If the residue is less than 10 mg, repeat the procedure.
Add the new aliquot during 8.9 to the evaporating dish
containing residue from the previous aliquot.

Salazar, Ana Y.

8.13 Make two determinations on each carbon sample
tested,

9. Calculation

9.1 The following equation is used for a general calculation
of water solubles:

(B =A) (D) (100)

Water Solubles, % = ‘C)—l[f' (1)
where
A = mass of evaporating dish, g,
B = mass of evaporating dish plus residue, g,
C = mass of carbon, g,
D = volume of water used in extraction, mL, and
E = volume of aliquot used, mL.

9.1.1 As an example, for extraction of one carbon sample,
and evaporation of a 50-mL aliquot, the water solubles
calculation is:

Water Solubl r&-RWX’O()
ater es, % = = X 2

10. Report

10.1 Report the following:

10.1.1 Source of sample.

10.1.2 Type or designation of activated carbon.

10.1.3 Supplier name.

10.1.4 Supplier grade designation.

10.1.5 Supplier lot and batch number.

10.1.6 Moisture content in accordance with Test Method
D2867,

10.1.7 Water solubles content.

10.1.8 Date of test.

10.1.9 Name and signature of technician performing test.

10.1.10 Name and signature of supervisor approving test.

11. Precision and Bias

LL.1 Precision:

11.1.1 Repeatability—Repeatability of this test method is
+20 % of the average value from three or more determina-
tions. This range corresponds to 25 % as defined in Practice
E177.

11.1.2 Reproducibility—Reproducibility for this test method
is 35 % (25 %) of the calculated value.

11.1.3 These statements are based on a round robin trial of
this test method on activated carbons from five different raw
material bases tested by four different laboratories,

12. Keywords

12.1 activated carbon
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Anexo 7. Determinacion de densidad aparente en carbon activado por el método estandar
ASTM D-2854-09.
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1. Scope

1.1 This test method covers the determination of the appar-
ent density of granalar activated carbon, For purposes of this
test method, granular activated carbon is defined as a minkmam
of 90 % being larger than 80 mesh,

1.2 The values staled in SI units are w be regarded as
standard, No other units of measurement are included in this
standard.

1.3 This standard does not purport to address all of the
safery concerns, |f any, assoclated with lis use. It is the
responsibility of the wser of this standard to establish appro-
priate safety and health practices and determine the applica-
bility of regulatory limitations prior o use.

2. Referenced Documents

2.1 ASTM Standards:

D 2R62 Test Method for Particle Size Distribution of
Granular Activated Carbon

D 2867 Test Methods for Moisture in Activated Carbon

E 177 Practice for Use of the Terms Precision and Bias in
ASTM Test Methods

E 300 Practice for Sampling Industrial Chemicals

E 542 Practice for Calibration of Laboratory Volumetric
Apparatus

3. Summary of Test Method

3.1 App 4 y (bolk densily) is determined on a
granular sample by measuring the volume packed by a free fall
from a vibrating feeder into an appropriately sized graduated
cylinder and determining the mass of the known volume. Other
methods for determining apparent density of granular or
powdered materials exist. These may involve vibration or
tapping of the receiving vessel either while it is being filled or
aflerwards. Application of these methods o granular activated

' This sest meod s woder the Jus of AST™ C DI on
Activated Cartoo mad & the direct responaitility of Subcommittos D25.04 00 Gas
Plase Evaloation Tests

Qurrent odition sppreoved April 1, 2009, Publided May 2009 Ovigirally
spproved tn 1990, Lant pesviows sdition spproved i 2004 as D 2854 - 95 (2004),

* For refesenced ASTM standaeds, visit the ASTM webeite, www.asim.ong, or
conmct ASTM Cu Service at ser oug. For Asnuel Bosd of ASTM
Swwwdlards volurea Inf refes 10 the s D ¥ page on
the ASTM website.
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carbon may give packed density values that differ from those
determined by this test method.

4. Significance and Use

4.1 This test method provides a method for determining the
packed density of a bed of granular activated carbon. Deter-
mination of the packed density is essential when designing
vessels to hold the material and for ordering purposes when
procuring materials to All existing vessels.

5. Apparatus (sce Fig. 1)
5.1 Reservoilr Funmel, fabricated of glass or meal,
5.2 Feed Funmel, glass or metal.
5.3 Vibratory Feeder, * such as shown in Fig. | or similar,
5.4 Cylinders, graduated 100, 250, or 500 mL, calibrated “to
contain™ (TC),
5.5 Bolance, having a sensitivity of 0.1 g or beuer.

6. Procedure

6.1 Select a 100, 250, or 500 mlL gradoated cylinder
approprisie for the particle size of the activaled carbon o be
tested, The inside dinmeter of the cylinder shall bz at least 10
tirnes the mean particle diameter (MPD) as determined by Test
Method D 2862,

6.2 If desired, lhegmdmwdcyllndermybe.cahbntcdby
the user in 3 Practice E 542,

6.3 Obtain o rq)msenhuvo sample of activated carbon in

d: with Praclice E 300. le’ully place the sample of
aw\'a:cd carbon into the reservoir funnel so that the material
docs not prematurely flow into the graduated cylinder. If this
occurs, return the material (o the reservoir funnel.

6.4 The feed funnel shouldhnw:mouubdedmnur.r which
just fits inside the ch ' 1 cylinder, Adjust the height
of the reservoir funnel above the vibrstor lrmlghaonmn free
flow of material is obtained. The drawing in Fig, 1 shows a
typical apparatus using a 100 mL TC graduated cylinder.

6.5 Add the sample to the cylinder using the vibratory
feeder through the feed funnel. Adjust the fiow rate control to

) A witsble vikratory feeder is the model F-TO vitrating fesder with stamdard
trough 144 by 12 = and Sar, This urn ix avallable (rom I'MC Corporation,
M.mannﬂh.EaulpmmDMﬂm 57 Cooper Ave., Homer Qiry, PA 15748,
Similar equl

Copytight @ AETM iaslonsd, 100 Bery Hartor Orive, MO Box G700, West Cosshasockan, P 104282050, Usisd Staes
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FIG. 1 Assembly of Apparatus

fill the cylinder at a uniform rate not less than 0.75 or
exceeding 1.0 mL/s up to the mark corresponding to the
volume chosen, The graduated cylinder shall be filled to at least
50 % of its capacity.

6.6 Transfer the contents from the cylinder to a balance pan
and weigh to the nearest 0.1 g.

7. Calculation
7.1 Calculate the as-received spparent density as follows:
as—received apparent denziry, gl
e of acrnivwated carbon m grams
carban volume in wilibtres

n

7.2 Calculate the apparent density on the dry basis as
follows:

)

Percent moisture is determined osing Test Method D 2367,

8. Report

8.1 The report should include the following:

8.1.1 Compilete identification of the sample, including
source, manufacturer’s lot number, and carbon type.

8.1.2 The volume of the graduated cylinder and the volume
of carbon used in the test,

8.1.3 The as-received apparent density, the apparent density
(dry basis), and the percent moisture.

9. Precision and Bias

9.1 An interlaboratory stedy was run in which samples of
three types of activated carbon were fested for as-received
nppmuudm(ymachofﬂvelabauones(tthbyBOmcsh
coal carbon was tested in six laboratories).*

9.2 The precision information given in Table | in grams per
millilire is for the comparison of two (est results, each of
which is the average of theee test determinations.

9.3 The terms in Table | (repeatability limit and reprodoc-
ibility limit) arc used as specified in Practice E177. The
respective standard devistions among test results may be
obtained by dividing the above fimit values by 2.8.

Swwm&hnhmmnmhmmww-n

be U 2 h Report RR: D2K-1005,
TABLE 1 Procision information
Oby30Cos AbyilCocoo 4 mm Pellet
Average appanent densty 0.504 giml 0,500 9l 0.505 gt
85 % repeatabiity ferit (wihin  0.008 giml. 0.007 g 0,009 gl
95 % reproduckiity hmit omagml  DOSgwl 0034 giml
(ootween labornioiss)
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9.4 This method has no biss because npparent density of 10, Keywords
activated carbon is defined in terms of this test method. 10.1 activated carbon; granular sceivated carbon
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Anexo 8. Parametros de calidad.

Imagen A7.1. Cenizas. Imagen A7.2. Filtracion de solucién

agua-carbon para material soluble en

agua.

]
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