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Prefacio

La iniciativa de este proyecto fue derivado a un grupo de investigacion del
departamento de la Ingenieria Quimica propuesto por Luis Matheu, ex alumno de la
Universidad del Valle de Guatemala. En este proyecto se buscan alternativas de uso para la
ceniza del bagazo de cafia obtenida a partir de los ingenios azucareros de Guatemala, esto se
debe a que es un subproducto obtenido en el proceso de quema del bagazo de cafia para
generacion de energia y no tiene una utilidad para otro proceso industrial en el pais.

En este trabajo quiero agradecer a la Universidad del Valle de Guatemala por
permitirme desarrollar mi trabajo de graduacion, con todos los materiales y equipo necesario
para realizar las experimentaciones de esta. Quiero agradecer a Gamaliel Zambrano, Luis
Nuiez y José¢ Lam por todo el apoyo a lo largo de la carrera y la realizacion del proyecto de
graduacion. Asi como también a Luis Matheu y Carlo Martinez por la mentoria y apoyo en
los laboratorios de operaciones unitarias y de microbiologia lugares en donde se llevo a cabo
la mayor parte de la experimentacion y andlisis del proyecto. Para los andlisis de los
productos obtenidos y hacer posible la obtencion de resultados del trabajo de graduacion.

Para encontrar los parametros mas adecuados del proceso se utilizé el software de
Minitab, que permitié realizar un modelo de superficie de respuesta para encontrar la
combinacion de variables mas adecuada para obtener el mayor rendimiento. Ademas, se
busca darle seguimiento a esta investigacion por medio de determinar parametros de
operacion adecuados y realizar pruebas en planta piloto.

Quiero agradecer especialmente a Sonia Martinez, Jorge Avila, Maria José Avila y
Maria José Ochoa que me acompaiaron en todo este proyecto, dandome animos e
impulsarme a trabajar en el mismo, ademas a mi familia y amigos que siempre estuvieron
para apoyarme en lo que necesitara, a los compaiieros de clase con los que pasé varios afios
de estudios y aprendizajes a lo largo de la carrera. Las diferentes personas que me apoyaron
en todos estos anos. Ademas, al grupo de investigacion que estuvo apoyando al proyecto
aportando un valor agregado en la ejecucion y experimentacion de este. Principalmente
quiero agradecer a Dios por todas las oportunidades que me ha dado a lo largo de mi vida.
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Resumen

La ceniza de bagazo de cana es un subproducto obtenido a partir de la quema
de bagazo de cafia para energia eléctrica. Anualmente, en Guatemala se obtienen
1,020 GWh de energia por medio de esta biomasa. Por lo cual esto genera
simultaneamente 7.5 millones de toneladas de ceniza de bagazo de cafia, siendo esta
una fuente rica en didxido de silicio, representando mas del 50% del contenido de la
ceniza y por el momento no se le ha encontrado ningin uso. Por lo que objetivo
principal de este proyecto es realizar una extraccion del dioxido de silicio para
utilizarlo como materia prima en la produccion de silice precipitada. Para proponer
una metodologia fue necesario caracterizar la materia prima y los reactivos a utilizar
observando los posibles procesos para realizar la extraccion del silicio. Con la
metodologia propuesta se utilizo hidroéxido de potasio ya que como subproducto del
proceso se obtiene cloruro de potasio cominmente conocido por su utilizacion como
fertilizante, durante la experimentacion se obtuvo 4.187 gramos de silice precipitada
con un rendimiento aproximadamente del 82.81%. Ademas, por medio del método
estadistico de superficie de respuesta con un modelo de box benkhen, se realizé una
determinacion de las mejores condiciones de operacion del proceso en el reflujo de
reaccion, para maximizar la obtencion de silicatos y aprovechar de la mejor manera
la ceniza de bagazo de cafia. Se obtuvo que las proporciones Optimas con una relacion
de 1.5 de ceniza/KOH, un tiempo de reaccion 165 minutos y 85°C, indicando que la
variable que tiene un mayor impacto en el rendimiento es la relacién de ceniza/KOH.
Con estos parametros de operacion se obtuvo un 60.29% de rendimiento de silice
obtenida de la muestra. Por medio de lecturas de FTIR se comprob¢ la presencia de
la silice precipitada afirmando que se obtuvo el producto deseado. Las herramientas
estadisticas de superficie de respuesta permitieron mostrar graficamente el
rendimiento de cada muestra analizada. En conclusion, se logré proponer una
metodologia de produccion de silice precipitada con los pardmetros de operacion
adecuados obteniendo un rendimiento por arriba del 60%.
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I. Introduccion

En los ultimos afios se ha dado una tendencia en crecimiento para dar valorizacion de los
residuos de biomasa para el desarrollo de productos con valor agregado. La ceniza de bagazo
de cana es un subproducto rico en oxido de silicio, por lo que tiene un gran potencial para
poder ser utilizado en diferentes sectores industriales. El contenido de 6xido de silicio en una
muestra de ceniza de bagazo de cafna es generalmente mayor al 50% (m/m). La mayor parte
de la ceniza es producida en la Costa Sur de Guatemala, ya que en este sector se encuentran
diversos ingenios siendo de los mas grandes del pais. Uno de los productos mas utilizados en
la industria quimica en la silice precipitada, por lo que la ceniza se somete a un proceso de
reflujo, acidificacion y secado para obtener este producto deseado.

El presente trabajo indica la forma en como se realizé la produccion de silice precipitada
a partir de ceniza de bagazo de cafia por medio de una propuesta de metodologia a escala
laboratorio. Ademas, se hizo una evaluacion de los pardmetros de operacion por medio de
modelos estadisticos. La extraccion de la silice precipitada principalmente se realiza por el
principio de solubilidad, debido a que posterior al reflujo de ceniza con hidroxido de potasio,
se realizan filtraciones al vacio que permiten separar el resto de los componentes organicos,
(como carbono, aluminio, entre otros) del dioxido de silicio utilizando agua como solvente.

Esto puede traer impactos operativos, ambientales y econémicos, ya que al tener un
modelo de economia circular se puede aprovechar todos los productos de manera eficiente
sin tener residuos en el proceso. Por medio de experimentacion y analisis estadistico, se podra
determinar y evaluar, las condiciones y pardmetros mas adecuados para realizar la produccion
de silice precipitada. Por ello se buscaron las mejores condiciones del reflujo inicial del
proceso mediante un modelo de superficie de respuesta se reflejaron varias combinaciones
de variables independientes obteniendo diferentes resultados de rendimientos. Se pudo
observar que la variable de relacion de ceniza/KOH, con una relacion proporcional al
rendimiento es la que mayor impacto tiene en la variable de respuesta.



II.  Objetivos

A. Objetivo general:

Producir silice precipitada a partir de ceniza de bagazo de cana a escala
laboratorio para brindar un uso alternativo de la ceniza obtenida como
subproducto.

B. Objetivos especificos:

Realizar una caracterizacion de cenizas procedente del bagazo de cafna por
medio de un analisis de propiedades fisicoquimicas para describir la composicion
de la materia prima utilizada.

Proponer una metodologia en la produccion de silice precipitada a partir de
ceniza que bagazo de cafa para estandarizar el proceso.

Evaluar variables y condiciones que permitan realizar un analisis de reaccion
en la extraccion de silice a partir de la ceniza de bagazo de cana para obtener las
mejores condiciones del proceso.



III. Justificacion

En la industria azucarera existen varios subproductos que ain no son utilizados o tienen
pocos usos, uno de esos subproductos es la ceniza que se produce de la combustion del
bagazo de cana. En Guatemala, se queman 7.5 millones de toneladas de bagazo de cafa para
generar 1,020 MW como energia eléctrica (Cengicafia, 2016). El bagazo se considera como
biomasa, la cual se puede catalogar como fuente renovable, con la energia producida por los
ingenios, se evita que cada afo lleguen a la atmosfera mas de 4 millones de toneladas de
CO2. Sin embargo, el 25% de este bagazo quemado es convertido en ceniza que se convierte
en un residuo del proceso azucarero.

Sin embargo, toda esta ceniza obtenida como subproducto del proceso de la quema de
bagazo de cafia de azucar se queda sin utilidad, y se vuelve un desecho que puede causar un
dafio al medio ambiente, ademas el tratamiento de residuos para cumplir con la normativa
puede ser altamente costosa. Por ello se busca un enfoque de economia circular con el fin de
que todos los subproductos sean materia prima de otros procesos, por lo que al utilizarse
como residuos puede volver a utilizarse y buscar alternativas para tener un ecosistema en la
industria azucarera, donde se pueda aprovechar la ceniza teniendo un beneficio econémico,
ambiental y social.

Por lo tanto, esta investigacion quiere aplicar el concepto de economia circular en todo
el proceso de produccion de la cafia de azicar, y obtener un producto terminado utilizando la
ceniza como materia prima. Se buscard convertir la ceniza de bagazo de cafia en silice
precipitada, la cual puede servir como reactivo quimico.



IV. Marco teodrico

A. Silicio

El silicio es el segundo elemento que mas se encuentra en la corteza terrestre después del
oxigeno, representando aproximadamente un 20% de la corteza terrestre total. Este se
encuentra en el grupo 14 de la tabla periodica siendo este un metaloide, perteneciendo a la
familia del carbono, sin embargo, se caracteriza por no encontrarlo en su estado puro, sino
que generalmente esta combinado con oxigeno en forma de 6xidos de silicio y silicatos. El
mas comun es el didxido de silicio (SiO2) que es representado en varias formas cuarzo, dgata,
jaspe, carnelia, 0palo y pedernal. La arena en su mayoria es gran parte didéxido de silicio y
rocas corrientes, salvo calizas y dolomitas que contienen silicio (Martinez, 2011).

Este elemento al tener el nimero atémico 14, quiere decir que un atomo de silicio aislado
tiene 14 protones en su nucleo y 14 electrones orbitando alrededor de él. Diez de los catorce
electrones estan ligados al nticleo, mientras que los cuatro restantes son los que determinan
como los atomos de silicio se organizan entre si para formar el material de silicio s6lido
(Martinez, 2011). El silicio, como el carbon es relativamente inactivo a temperatura
ambiente, pero al momento de estar expuesto a altas temperaturas, esta reaccidon

especialmente con los halégenos para formar haluros o ciertos metales para siliciuros (EEB,
2019).

El silicio cristalino es el material base de la industria microelectrénica y fotovoltaica,
posee un aspecto metalizado y es dificil de diluir. Es un material muy duro (6.5 es escala de
Moss), en donde puede utilizarse para rayar o cortar vidrio. El silicio amorfo es el polvo
grisaceo, mas activo quimicamente que el cristalino. Se une facilmente con el fliior a
temperatura ambiente y a temperaturas altas con oxigeno, cloro, bromo, azufre, nitrégeno,
carbono y boro. El silicio cristalino tiene la caracteristica de tener sus atomos ordenados en
donde, cada 4tomo intenta unirse con cuatro 4&tomos cercanos como se observa en la figura
1. Lo que los mantiene unidos son dos electrones que comparten uno de cada atomo
(Martinez, 2011).



Figura 1

Esquema de silicio cristalino, con un atomo de silicio rodeado de otros cuatros atomos.
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L

Fuente: (Martinez, 2011)

Debido a que la electricidad se da mediante el movimiento de electrones, el silicio es
un pobre conducto de electricidad cuando todos los electrones estan enlazados, por lo tanto,
actia como aislante de electricidad. Sin embargo, estos enlaces pueden ser rotos si son
excitados lo suficiente por medio de un foton proveniente del sol con bastante energia. El
foton energético ayudaria al electron a liberarse transmitiendo su energia para que se
produzca un movimiento de electrones, provocando en este caso que el silicio actuara como
conductor (Martinez, 2011).

El silicio al tener diferentes estados, como que dependiendo del ambiente y de
factores externos en diversas ocasiones actlia como aislante y otras como conductor, este
material se denomina semiconductor. Esta propiedad es fundamental para el funcionamiento
de celdas solares y para la industria microelectronica. Por ejemplo, en la celda solar los
fotones de Sol excitan a los electrones de la estructura, provocando la generacion de una
corriente eléctrica (Martinez, 2011).

Cuadro 1

Propiedades elementales del silicio.
Propiedades
Numero atémico 14
Peso atomico (g/mol) 28.086
Punto de fusién (°C) 1,410
Punto de ebulliciéon (°C) 3,265
Densidad (g/cm?) 2.33
Estado de oxidacion -4.(+2), +4
Configuracion electronica 15%25*2p%3s23p?

Fuente: (Martinez, 2011).



B. Oxidos: Quimica del diéxido de silicio

En quimica, una combinacion binaria, es el compuesto resultante de la union de dos
elementos simples. Con formacion de un tercer, de propiedades quimicas diferentes a las de
los elementos quimicos iniciales. Con esta logica se puede definir a los 6xidos como una
combinacion binaria entre el oxigeno y cualquier otro elemento. Los 6xidos segin sus
propiedades se dividen en 6xidos acidos o basicos, segiin si provienen de un metal o un
metaloide, en 6xidos indiferentes y 6xidos dichos (Unal, 2008).

La nomenclatura de los 6xidos se puede determinar cuando el elemento que forma el
oxido no contiene si no una valencia, su 6xido se nombra con la palabra genérica 6xido,
seguida del metal o metaloide en genitivo, o el nombre del metal o metaloide terminando en
-ico. En este caso el SiO2 se nombra 6xido de silicio u 6xido silicico (Unal, 2008).

Se les llama anhidroxidos a los 6xidos generalmente de metales que al unirse con agua
producen una base. Los anhidréxidos son poco solubles en el agua y reaccionan facilmente
con los &cidos con formacidn de sales: esta reaccion la efecttian con los anhidridos. El nombre
de los 6xidos se da con las mismas reglas establecidas. Por ejemplo, el anhidroxido u 6xido
sodico NaxO mas H>O produce NaOH, base, hidrato, o hidroxido (Unal, 2008).

C. Silanos

El compuesto mas sencillo de silicio es el silano (SiH4) un compuesto con una estructura
muy parecida al metano (hibridacion sp® del silicio). El silano es un gas incoloro con punto
de ebullicion de -112°C. EL silano se obtiene por reaccion de silicio con acido clorhidrico

para formar triclorosilano. La reaccion de desproporcion de este genera silano y tetracloruro
de carbono (Aguilera, 2019).

El 4tomo de silicio forma enlaces extraordinariamente fuertes con el oxigeno y
especialmente con el fluor. Esta caracteristica explica algunos aspectos de la reactividad del
silicio (Aguilera, 2019).

Cuadro 2

Energia de enlaces con el silicio
Enlace Energia (kJ/mol)
C-C 335
C-0 340
C-F 450
Si-C 320
Si-O 530
Si-F 810

Fuente: (Aguilera, 2019).



D. Biomasa

El bagazo de cafia es un residuo que deriva del proceso de fabricacion de azlcar, esta es
producida en la etapa de molienda de la cana. Normalmente se usa como fuente de energia,
ya sea energia eléctrica o calorica mediante la cogeneracion. Los sistemas de cogeneracion
son aquellos que llevan a cabo una produccion conjunta de energia eléctrica y térmica util a
partir de la misma fuente primaria, en este caso la materia prima es el bagazo (Ramirez,
2008).

Por cada tonelada de cafia se produce alrededor de 264 kg de bagazo, es importante
destacar que contiene aproximadamente un 50% de humedad y con un poder calorifico de
7.64MlJ/kg. Producto de la incineracion se obtienen cenizas y otros compuestos como residuo
en donde se ha investigado para poder darles un uso adecuado y obtener una produccion de
ciclo cerrado, quiere decir que no se desperdicie nada del proceso (Ramirez, 2008).

E. Cenizas de bagazo de cafa

El residuo de la ceniza de bagazo de cafa se obtiene a partir de la caldera de los ingenios
siendo este un subproducto. Este material es considerado puzoldnico en diversas
investigaciones debido a que su composicion principal es de SiO2 ademas de A12O3y Fe2O3
en donde en conjunto representan el 70% de la composiciéon quimica de la ceniza. Debido a
su impacto ambiental la ceniza es utilizada en la construccion, es una practica que se ha
venido realizando en los ultimos afios para aprovecharla y mejorar la composicion del
cemento (Vidal, 2014). La ceniza utilizada para el concreto debido a sus propiedades
puzolanas, sin embargo, es poca en comparacion a lo producido por los ingenios y hay gran
cantidad de cenizas que no se utilizan para algiin proceso en especifico (Chindaprasirt, P., &
Rattanasak, U., 2020).

La composicion quimica de la ceniza del bagazo depende mucho de las condiciones de
quemado, la temperatura, el tiempo de combustion y las condiciones ambientales. Debido a
que normalmente el bagazo se quema en una combustion incompleta se puede observar que,
en la ceniza, alin se encuentra carbono y por ello el color de la ceniza es grisicea ya que el
carbono causa que la ceniza tome diferentes colores oscuros. El contenido de silica en la
ceniza es dependiente de la disponibilidad de silicio en la tierra donde se haya hecho el cultivo
del bagazo de cafia, ademas de los fertilizantes y tratamientos que se les ha dado a los
cultivos. La silica de bagazo es utilizada también como relleno y extendedor de pigmentos
para incrementar el volumen aparente (Chindaprasirt, & Rattanasak, 2020).

La utilizacion de las cenizas de biomasa tiene una aplicacion muy util para contribuir al
uso sostenible de los subproductos obtenidos de la generacion de energia, las cenizas que no
pueden ser recicladas, estas tienen que, utilizadas para otros materiales y procesos por su
composicidon, como por ejemplo la silice (Chungsawang, 2018).



Cuadro 3
Propiedades de la ceniza de bagazo de caa.

Gravedad especifica 2.65a20°C
Punto de fusion 1740°C
Punto de ebullicion 2230°C

Fuente: (Chungsawang, 2018).

Existen dos tipos de ceniza provenientes de una camara de combustion, las cenizas
de fondo formas por el material total o parcialmente quemado y las cenizas volantes que son
particulas finas que salen por la chimenea (CEEOQ, 2020).

1. Cenizas volantes de biomasa

La ceniza volante es la fraccion mas fina de las cenizas, arrastradas por los gases de

combustion, es recolectada y precipitada en filtros normalmente de la chimenea (CEEO,
2020).

2. Ceniza de fondo

La ceniza de fondo es la que comprende la fraccion gruesa de ceniza producida en la
parrilla, en la cama inferior y en la camara de combustion primaria de la caldera. A menudo
se mezcla con impurezas minerales contenidas en el combustible de biomasa, como arena,
piedras o barro, ya que hay material que queda adherido a las camas de lecho fluidizado. Las
impurezas de la combustion pueden formar escoria provocado por la disminucion del punto
fusion y a la presencia de particulas de ceniza sinterizadas (CEEQO, 2020).

F. Métodos de obtencion de silicio

El silicio, llega a la cafia de azicar como 4cido silicico mediante las raices en conjunto
con otros contaminantes metalicos. Es importante que esto depende de varios factores, como
la composicion de la tierra en donde la cafia es plantada, ya que se pueden encontrar 6xidos
de silicio, aluminio, calcio, hierro, magnesio entre otros (Chindaprasirt & Rattanasak, 2020).

Uno de los métodos para obtener silicio de la ceniza de bagazo de caia es realizando un
tratamiento, en el cual la ceniza se suspende en una solucién de acido clorhidrico (HCI) 1.0M
con agitacion constante a 75°C utilizando un sistema de reflujo, con esto se puede quitar las
impurezas idnicas que son efectuadas por los 6xidos. Luego, se filtra al vacio y se le coloca
agua destilada monitoreando el pH hasta que llegue a un valor neutro. Esta se seca en un
horno durante 5 horas a 100°C para remover la humedad del agua destilada. El procedimiento
continua, con la ceniza siendo suspendida en una solucion de NaOH 1.0M esta con reflujo
durante 8 horas a 70°C para obtener los silicatos de sodio. Luego es filtrada nuevamente y se
deja enfriar. Finalmente se titula con una solucién de HCl 3.0M para precipitar el 6xido de



silicio y al dia siguiente ya se obtiene el gel de silica. En esta metodologia se llevan a cabo
dos reacciones:

Ecuacion 1. Reaccion de ceniza con hidroxido de sodio.
5102(5) + ZNCIOH(aC) 4 Na25i03(ac) + HZO(l)

Fuente: Elaboracion propia.

Ecuacion 2. Reaccion de silicatos de sodio con acido clorhidrico.
Na25i03(ac) + ZHCl(aC) - SlOZ(S) + ZNQCl(aC) + HZO(l)
Fuente: Elaboracion propia.

El silicio también se puede extraer mediante un proceso electroquimico en donde el
etanol actua como solvente para que el acido fluorhidrico reacciona con el 6xido de silicio.
Para luego separarlo con un aro con corriente eléctrica constante y separar el producto
deseado, finalmente realizar una metalotermia para reducir el compuesto que se obtuvo
anteriormente (Seroka, 2022).

Generacion energética y reutilizacion de residuos de la industria azucarera

Durante la zafra del 2021-2022 los ingenios azucareros de Guatemala generaron 1,784
GWh de energia renovable a partir de la biomasa de la cafia de azucar representando
aproximadamente el 30% de la energia consumida en el pais. Para esta produccion se
utilizaron mas de 6.4 millones de toneladas de bagazo de cafia. Sin embargo, a pesar de
aprovechar el bagazo de cana para la generacion de energia en este proceso se obtiene la
ceniza, la reutilizacion de este residuo es una alternativa sostenible que puede implementarse
en los ciclos de nutrientes y utilizarse como fertilizantes en la agricultura. La ceniza tiene las
propiedades para restaurar macronutrientes de diversos componentes.

G. Silices precipitadas

Las silicas precipitadas, normalmente conocidas como diéxido de silicio, sus sustancias
en forma de polvos inertes que no poseen componentes cristalinos, que no son toxicos para
el medio ambiente o el ser humano. Estos actian como agentes antiapelmazantes que ayudan
al control de la humedad de los productos. Las silicas precipitadas ademas pueden actuar
como agentes espesantes, abrasivos, fluidificantes o de carga, o como aditivo tixotropico y
reforzante (Glassven, 2022). Por lo que tienen varias aplicaciones para el dioxido de silicio
por sus propiedades en distintas industrias:

e (Cauchos
e Neumaticos



e Pinturas y recubrimientos
e Alimentos
e Detergentes

Por la diversidad de aplicaciones que tiene es muy importante tener conocimiento de la
extraccion de silica en un residuo tan abundante como es la ceniza del bagazo de cafia, ya
que se pueden buscar diversos usos que puedan generar utilidades en el mercado.

Es importante mencionar que la silica precipitada es una forma amorfa del dioxido de
silicio, es producida mediante la precipitacion de una solucion que contiene sales de silicato.
Existen tres tipos principales de silicio amorfo: silica pirogénica, silica gel y silica
precipitada. La silica precipitada es la mas utilizada ya que no cuenta con microporos
(Kumar, 2022).

La silica precipitada se obtiene haciendo reaccionar una solucion alcalina de silicato con
un acido mineral. La adicion de soluciones de acido sulftrico y silicato de sodio a la solucion
de silicato alcalina se realiza simultaneamente con la agitacion del agua. Las propiedades de
silica pueden verse afectados por el tiempo de precipitacion, temperatura, concentracion, pH
y velocidad de reaccion (Kumar, 2022).

H. Fertilizantes (cloruro de potasio)

Los fertilizantes potasicos son comunmente utilizados para superar las deficiencias de las
plantas. Especialmente es lugares donde los suelos no pueden abastecer las cantidades de
potasio requeridas por los cultivos. Potasa es un término general usado para designar una
variedad de fertilizantes utilizados en la agricultura que contienen potasio. Para ello, la fuente
mas utilizada es el cloruro de potasio (KCl) que también se conoce como muriato de potasio,
este nombre se utilizaba antiguamente para designar las sales que contienen cloruro. El color
del KCl puede variar desde rojo hasta blanco, dependiendo de la fuente de silvinita. El tono
rojizo es proveniente del 6xido de hierro en pequenas cantidades, cabe mencionar que no
existen diferentes agrondmicas entre las formas rojas y blanca del KCI (Jaramillo, 2021).

Figura 2.

Representacion visual del cloruro de potasio.

Fuente: (Jaramillo, 2021).

10



El cloruro de potasio cuenta con diferentes propiedades quimicas importantes para
entender sus aplicaciones y como actuan en las tierras como fertilizantes:

Cuadro 4.

Propiedades quimicas del cloruro de potasio.

Formula quimica KCl
Grado de fertilizante 0-0-60
Contenido de K,O 60 a 63%
Contenido de Cl 45a47%
Solubilidad en agua (20°C) 344 ¢g/L
pH solucién 7

Fuente: (Jaramillo, 2021).

El KCl es el fertilizante potasico mas extensamente utilizado debido a su bajo costo
y a que incluye mas cantidad de potasio que otras fuentes entre 50-52% de potasio (60-63%
K20) y 45-47% de CI. El KCI normalmente es esparcido sobre la superficie del suelo previo
a las labores para la siembra. También puede ser aplicado en bandas cerca de la semilla. Ya
que al disolverse el fertilizante se incrementara la concentracion de sales solubles, KCl en
bandas se coloca al costado de la semilla para evitar dafios durante la germinacion de las
plantas (Jaramillo, 2021).

El cloruro de potasio se disuelve rdpidamente en la humedad del suelo. El potasio sera
retenido en los sitios de intercambio con carga negativa de arcillas y materia organica.
Mientras que el cloruro se movera rapidamente con el agua del suelo. Este es utilizado como
fuente de potasio para la nutricion en la tierra, mientras que otros les beneficia el cloruro. El
KCI también puede ser utilizado como una sal sustituta en dietas para personas con
restriccion de sal comun (NaCl). Es usado como agente descongelante y posee un valor
fertilizante luego del deshielo, también se utiliza como ablandador de aguas para remplazar
el calcio en el agua (Jaramillo, 2021).

I. Extraccién de la silice precipitada

La silice cuenta con fases amorfas representadas de un color grisaceo en donde indica
que hay presencia de carbono debido a una combustion incompleta. El residuo de
combustion que es la ceniza de bagazo de cafia representa aproximadamente el 20% del
bagazo total quemado en las calderas u hornos. El contenido de silice presente en la ceniza
es influenciado por la cantidad de silicona presente en la tierra, ademas depende de la
absorcion del acido silicico por parte de la cafia de azucar, transportandola hacia los brotes,
donde se deposita como silice amorfa (Channoy, 2017).
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Al momento de colocar la ceniza con la solucion de hidroxido la parte del 6xido de silicio
reacciona como un acido débil mientras que el hidréxido actia como una base fuerte, dando
como resultado el silicato (Channoy, 2017).

Ecuacion 3. Reaccion de ceniza de oxido de silicio con hidroxido.
5102(5) + ZKOH(aC) i Na25i03(ac) + HZO(l)
Fuente: Elaboracién propia.

Cuando se filtra se logran separar dos fases, esto debido a que el silicato formado
permite que el silicio contenido permanezca en la fase liquida mientras que en la fase solida
quedan contenidos los compuestos que no reaccionaron, como el carbono, aluminio entre
otros, logrando la separacion de estos por medio de una filtracion al vacio. Cabe resaltar que
el silicio y el hidroxido de potasio o sodio es soluble en agua, mientras que el carbono o
aluminio son insolubles en agua (Channoy, 2017).

En muchas formas las soluciones de silicato de potasio son semejantes a las
soluciones de silicato de sodio, sin embargo, una de las diferencias significativa es que las
soluciones de silicato de potasio son mas viscosas que los silicatos de sodio. En este caso los
silicatos de sodio son soluciones en agua manufacturadas a partir de proporciones variadas
de 6xido de sodio (Na20) y o6xido de silicio (Si0z). Dependiendo de su composicion dar un
amplio rango de propiedades fisicas y quimicas (SDSA, 2020).

Teoricamente, los oxidos de sodio y silicio pueden ser combinados en toda
proporcion. Sin embargo, los productos liquidos actuales no pueden exceder en una relacion
molar de Si0; a Na>O de 3.5 a 1 inferiores a 1.6 a 1. En su mayoria se tiene mas contenido
de 6xido de silicio que oxido de sodio o potasio (SDSA, 2020).

En la industria de los silicatos la densidad ha sido expresada en términos de grados
Baumé que pueden ser convertidos en gravedad especifica, dividiendo 145 entre 145 menos
grados Baumé, estas medidas se realizan con hidrometros a 20°C. La temperatura tiene un
efecto sobre la densidad de las soluciones de silicato, cuando la temperatura se incrementa la
densidad decrece (SDSA, 2020).

La viscosidad es una propiedad fisica importante de las soluciones de silicato soluble.
Esta es una funcion de la relacidon, concentracion y temperatura. La comparaciéon de
viscosidades de soluciones de silicato de sodio de varias relaciones muestra que las
viscosidades de soluciones mas siliceas (relacion mas alta) aumentan mas rapidamente con
un incremento en concentracion que aquellas de silicatos mas alcalinos (SDSA, 2020).

El pH de las soluciones de silicato est4 intimamente relacionado con la concentracion
y relacion de peso. El pH decrece cuando se incrementa el contenido de silice. El pH alto de
soluciones de silicato se mantiene hasta el alcali es completamente neutralizado. La
capacidad de amortiguamiento (resistir a cambios en el pH) aumenta cuando se incrementan
las proporciones de silice soluble. Sin embargo, las soluciones de silicato diluido mantendran
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un pH relativamente constante, aunque se le agregue acido, quiere decir que se necesita
bastante acido para cambiar su pH (SDSA, 2020).

Los silicatos de sodio reaccionan con compuestos acidos. Cuando las soluciones de
concentraciones relativamente alta se acidifican, los aniones de silicato soluble se
polimerizan hasta formar un gel. Cuando se acidifican silices que se encuentran disueltas en
concentraciones diluidas se pueden formar soles activados. Por lo que el grado de la
polimerizacién depende de la concentracion, temperatura, pH y otros componentes. La
gelacion ocurre de manera rapida cuando el pH es de 7. Cuando los pH se encuentran en los
rangos de 8-10 y 2-5 los tiempos de gelacion son mas lentos produciendo soles inestables.
La formacion de gel es generalmente rapida en el rango intermedio que es de 5-8. Los soles
de silice coloidal se producen por medio de un intercambio de iones, dialisis y otros medios
de silice activada (SDSA, 2020).

En las reacciones de precipitacion, las soluciones de silicato de sodio reaccionan con
cationes polivalentes disueltos para formar precipitados. Dependiendo de las reacciones de
las condiciones de reaccion, como pH, concentracidon y temperatura daran como resultado

silicatos de metal insoluble o silice hidratada con 6xido de metal absorbidos o hidroxidos
(SDSA, 2020).

J. Técnicas de laboratorio

1. Medida y transferencia de compuestos quimicos

Para que una experimentacion tenga éxito es importante el uso de cantidades definidas
de materiales de partida y reactivos. Por lo que la estandarizacion del proceso a escala
laboratorio es muy importante y las partes experimentales tienen que ser seguidas al pie de
la letra de una metodologia. Para los s6lidos la cantidad correcta que se tiene que colocar en
una reaccion se da por medio de peso. La precision de la pesada requerida depende de la
escala de la reaccion. Si las cantidades son muy pequefias se requiere de una balanza mas
precisa y mayor cantidad de decimales y obtener mayor exactitud se puede transferir la
sustancia por medio de una espatula o una cuchara con un papel y asi se evita que se pierda
parte del compuesto pesado (Ined, 2006).
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Figura 3.

Transferencia de un s6lido del papel, ayuddndose de una espatula.

Fuente: (Ined, 2006).

Mientras que los liquidos pueden ser medidos por peso o por volumen, normalmente
por facilidad se realiza por volumen, sin embargo, esta la excepcion que estos liquidos puedan
ser los productos de reaccion y que hay que pesarlo para poder determinar el rendimiento de
la reaccidn, debido a que se desconoce su densidad exacta. Cuando hay que transferir una

pequena cantidad de un liquido de un recipiente se puede utilizar una pipeta Pasteur o un
gotero (Ined, 2006).

Cuando se trasvasen liquidos desde probetas a matraces, es importante emplear
embudos para evitar derramamientos, una técnica bastante utilizada es el empleo de una
varilla de vidrio como se muestra en la figura 4 (Ined, 2006).
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Figura 4.

Uso de varilla de vidrio en el trasvase de un liquido.

Fuente: (Ined, 2006).

2. Montajes para llevar a cabo reacciones: Reflujo.

El montaje mas utilizado en las reacciones es el reflujo. Dado que la velocidad de una
reaccion quimica se incrementa con la temperatura, muchas reacciones orgénicas se llevan a
cabo a temperaturas mayores que la del ambiente, de forma que pueda completarse en un
intervalo de tiempo adecuado. El modo méas comin de llevar a cabo estas reacciones a
temperaturas elevadas es el utilizar un disolvente a ebullicién en un montaje en el que el
vapor del disolvente condense en un refrigerante colocado sobre el matraz de reaccion, de
manera que vuelva a la mezcla de reaccion. La temperatura de reaccion es muy proxima al
punto de ebullicion del disolvente escogido, por lo que se mantiene constante durante todo
el transcurso de la reaccion. En este caso se utiliza una estufa o una manta calefactora para
calentar el matraz de reaccion (Ined, 2006).

Es importante mencionar que hay que anadir algo de plato poroso antes de comenzar a
calentar El plato poroso es un sélido que actiia como germen de ebullicion y ayuda a evitar
los sobrecalentamientos. El plato poroso debe afadirse cuando la disolucion esta fria, si se
afnade el plato cunado el liquido esta muy caliente, se corre el peligro de que esté
sobrecalentado y se produzca una ebullicion violenta, produciéndose la proyeccion de parte
del liquido fuera del montaje (Ined, 2006).
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Figura 5.

Montaje de reflujo.

Fuente: (Ined, 2006).

3. Aislamiento del producto

Cuando la reaccion ha terminado, hay que aislar el producto de la reaccion de la mezcla
de reaccion. El trabajo de una reaccion consiste simplemente en ese aislamiento, y no en la
purificacion, que se realizar mas delante de ser necesario. El método de trabajo de reaccion
en cada practica tiene en cuenta siempre las propiedades del producto correspondiente. En
algunos casos, el producto de reaccion es un solido que cristaliza de la mezcla de reaccion.
En estas circunstancias el trabajo de la reaccion consiste simplemente en la separacion de
este por filtracion (Ined, 2006).

4. Extraccion de producto

La extraccion es una técnica que se lleva a cabo en un embudo de decantacion. Mediante
extracciones multiples (habitualmente tres), combinadas con un lavado de la fase organica,
se puede aislar el producto de reacciéon de una disolucion. La utilidad de la técnica de
extraccion puede ampliarse mediante la utilizacion de disoluciones acuosas acidas o basicas
(Ined, 20006).

El embudo de decantacion es la pieza de material mas usada en la extraccion de
compuestos organicos, existen algunas reglas para su uso:
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e Silallave es de vidrio esmerilado, se debe utilizar un poco de grasa para lubricarlo y
pueda entrar sin ningin problema, y evitar que se agarrote. Si es de teflon, no es
necesaria la grasa.

e El embudo se debe mantener en un aro con pinza adecuado para evitar que se vuelque
u ocurra un derrame.

e Siempre, se debe colocar un Erlenmeyer o un vaso de precipitados bajo el embudo de
decantacion antes de transferir el liquido dentro. Con ello se evita que el liquido se
derrame si la llave queda abierta, al transferirlo del embudo.

Como regla general, no se debe llenar el embudo de decantacion mas de dos tercios de la
capacidad total. Si hay que extraer un volumen grande de la muestra, entonces hay que
utilizar un embudo de decantacion mdas grande. Para poder llevar a cabo una extraccion
correcta es necesario que la fase organica y la fase acuosa se puedan mezclar eficientemente.
Esto se puede lograr agitando el embudo de decantacion, luego de afiadir los liquidos al
embudo de decantacidn, y antes de cerrarlo, suele ser buena idea el hacer girar suavemente
para que las fases tengan una mayor homogeneidad. Esta técnica es recomendada cuando se
quiere neutralizar un acido con disolucioén acuosa de bicarbonato, ya que se forma didéxido
de carbono y puede causar presion interna del embudo (Ined, 2006).

Figura 6.

Montaje para una extraccion.
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Fuente: (Ined, 2006).

Luego de mezclarlo, se procede a colocar en su soporte para que se produzca la separacion
de fases. Al momento que se hayan separado por completo entre fases dentro del embudo, se
procede a la decantacion. Para ello, se tiene que abrir la llave, de manera que el liquido mas
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denso salga completamente. Posteriormente se cierra la llave, para poder sacar del embudo
el liquido menos denso, lo adecuado es realizarlo por la parte superior, para evitar que se
mezcle con las ultimas gotas del mas denso (Ined, 2006).

5. Secado de disolucion después de la extraccion

Cuando ha llevado a cabo la extraccion del compuesto, se tiene una disolucién en un
disolvente organico que contiene el compuesto deseado. Al final de la extraccion, se vierte la
fase organica en un Erlenmeyer, evitando que pase agua de la fase acuosa. Luego en este se
agrega un poco de agente desecante y se agita el matraz. Se deja el matraz en reposo,
agitandolo ocasionalmente. El tiempo de secado dptimo depende de cada caso en particular,
pero suele estar entre 5 y 20 minutos. Este tiempo depende de la velocidad con que se hidrata
el agente desecante. Finalmente se procede a eliminar el agente desecante mediante una
filtracion (Ined, 2006).

6. Filtracion

La filtracion es una técnica que consiste en eliminar sélidos en suspension. Se lleva a
cabo haciendo pasar el liquido a través de una barrera porosa, que normalmente es papel
filtro, aunque también hay placas filtrantes de vidrio. Por lo que el s6lido queda retenido en
la barrera s6lida, y el liquido pasa. En muchos casos la fuerza de gravedad es suficiente para
que el liquido pase a través de la barrera filtrante. Sin embargo, es muy tardado por lo que
para acelerar el proceso de esta operacion se utiliza la filtracion al vacio, en la cual se aplica
un vacio parcial al Kitasato provocando que la presion atmosférica sobre la superficie del
liquido en el filtro fuerce a que pase a través del filtro (Ined, 2006).

La eleccion del tipo de filtracion depende de lo que se quiera conseguir, pero en general
se aplica la regla siguiente:

e Silo que se desea es el filtrado (liquido) se emplea filtracion por gravedad.
e Silo que desea es el solido, se emplea la filtracion a vacio.

La filtracion al vacio acelera el proceso de filtracion, pero es necesario equipo adicional,
estos son el Kitasato y el embudo Buchner. A través de la salida lateral, el matraz Kitasato se
conecta mediante un tubo de vacio para obtener una filtracion 6ptima (Ined, 2006).

Antes de comenzar la filtracion, se humedece el papel filtro con un poco de disolvente
que se va a separar en la filtraciéon, de manera que el papel filtro quede pegado sobre los
orificios de éste. Cuando todo el liquido haya pasado, se rompe el vacio sacando con cuidado
el embudo Buchner de su adaptador, y se lava en cantidades pequefias del disolvente de
cristalizacion frio. Al momento de lavar un sélido después de haberlo filtrado, se emplearan
porciones pequeiias del disolvente frio, sin vacio y se aplicard luego vacio para que se vaya
el disolvente. Una ventaja de la filtracion a vacio es que, si se continua la filtracion durante
unos minutos después de que haya finalizado el paso del liquido, el sélido quedara seco (Ined,
2006).
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Figura 7.
Montaje para filtracion al vacio.
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Fuente: (Ined, 2006).

7. Cristalizacion

La cristalizacion es la técnica mas simple y efectiva para la purificacion de solidos. Los
compuestos cristalinos son faciles de manejar y su pureza se puede determinar facilmente
mediante la determinacion de su punto de fusion. El proceso de cristalizacion implica cinco
etapas definidas los cuales son: disolucion, filtracion, cristalizacion, recoleccion de cristales
y secado. En general, la cristalizacion consiste en disolver el s6lido impuro en el minimo
volumen de un disolvente caliente, filtrando a continuacion, si es necesario eliminar
impurezas insolubles. La disolucion resultante, saturada, juntamente con las impurezas
solubles en el disolvente de cristalizacion, se deja reposar y enfriar lentamente, con lo que
formaran cristales. La disolucion remanente del proceso se llama aguas madres (Ined, 2006).

El proceso de cristalizacion es un equilibrio entre moléculas en disoluciéon y las que se
incorporan a los cristales. Dado que la estructura cristalina esta cristalina esta altamente
ordenada, moléculas diferentes, como es el caso de las impurezas, se son incluidas en la
estructura cristalina y vuelven a la disolucion. Por ello, solo las moléculas del compuesto
requerido se retienen en la superficie de la red cristalina, mientras que las impurezas quedan
en las aguas madres. La clave para que una cristalizacién tenga éxito, se debe realizar de
forma lenta para que los cristales puedan formarse y pueda operar el equilibrio que excluye
las moléculas de impurezas (Ined, 2006).
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La formacion répida de un material so6lido de una disolucién recibe el nombre de
precipitacion, y no tiene la misma efectividad que la cristalizacion como técnica de
purificaciéon. Es importante mencionar que la cristalizacion no funciona siempre. Las
sustancias que tengan una gran cantidad de impurezas a menudo no cristalizan en este caso
es necesario emplear alguna técnica de purificacion previa (Ined, 2006).

8. Disolucion del sélido a cristalizar

Para poder cristalizar un compuesto hay que disolver la sustancia en un disolvente
adecuado. La primera condicion que tiene que cumplir un disolvente de cristalizacion ideal
es que no reaccione con el compuesto a cristalizar. Ademas, en general debe ser
suficientemente volatil para que sea facil de eliminar de los cristales, debe tener un punto de
ebullicion inferior al punto de fusiéon del compuesto a cristalizar. La condicién mas
importante que debe cumplir un buen disolvente de cristalizacion es que el compuesto sea
muy soluble en el disolvente caliente y muy poco soluble en el disolvente frio (Ined, 20006).

En principio se pueden utilizar dos métodos diferentes en la cristalizacion de un
compuesto de una mezcla de disolventes. En el primer método, se disuelve el solido en la
misma cantidad del buen disolvente en caliente, y se anade luego lentamente el mal
disolvente caliente, hasta que la disolucién comience a ponerse turbia, esta es la sefial de que
comienza a estar saturada. Se afiaden unas gotas del buen disolvente para que desaparezca la
turbidez, se filtra la disolucion y luego se deja cristalizar (Ined, 2006).

En el segundo método, no muy comun, se suspende el solido en una cantidad adecuada
del mal disolvente en caliente, y entonces se afiade el buen disolvente lentamente hasta que
el solido se disuelve, evitando el exceso del buen disolvente. El uso de una mezcla de
disolventes favorece la formacion de aceites en lugar de la cristalizacion, por lo que se
recomienda utilizar un unico disolvente. Finalmente se filtra si es necesario para separar el
precipitado de las aguas madres y se procede al secado (Ined, 2006).

K. Operaciones unitarias del proceso

1. Filtracion

Las separaciones son de gran importancia en la industria quimica. Cabe destacar, que la
mayoria del equipo de proceso se destina para realizar una posible separacion de una fase o
de un material a partir de otro. Existen dos clases de separacion, estan las operaciones
difusionales, en donde entra transferencia de masa entre fases y la otra son conocidas como
separaciones mecanicas (Mc Cabe, 1998).

La filtracion es la separacion de particulas sélidas a partir de un fluido mediante el paso
del fluido a través de un medio filtrante o pared separadora sobre el que se depositan los
solidos. Las filtraciones industriales van desde un sencillo colado hasta separaciones mucho
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mas complejas. El fluido puede ser un liquido o un gas, y la corriente valiosa procedente de
un filtro puede ser el fluido, los s6lidos o0 ambos productos (Mc Cabe, 1998).

La mayoria de los filtros industriales son filtros a presién, a vacio o separadores
centrifugos. Pueden ser también continuos y discontinuos, dependiendo de que la descarga
de los solidos filtrados se realice de forma continua o intermitente. Durante buena parte del
ciclo de operacion de un filtro discontinuo, el flujo del fluido a través de este es continuo,
interrumpiéndose periddicamente para permitir la descarga de los s6lidos acumulados. En un
filtro continuo la descarga de los so6lidos y del fluido se realiza de forma ininterrumpida
mientras el equipo se encuentra en operacion (Mc Cabe, 1998).

En todos los filtros continuos de vacio, el liquido es succionado a través de un medio
filtrante en movimiento sobre el que se deposita una torta de solidos. La torta se aleja de la
zona filtracion, se lava, se seca por aspiracion y se descarga del medio filtrante para reiniciar
el ciclo con la entrada de otra carga de sélidos en suspension. En todo momento una parte
del medio filtrante se encuentra en la zona de filtracion, otra parte en la zona de lavado y otra
en la etapa de descarga de sélidos, de forma que la salida de liquidos y de so6lidos se realiza
en forma ininterrumpida. La mayor parte de ellos aplican vacio desde una fuente estacionaria
para accionar las partes de la unidad por medio de una valvula rotatoria (Mc Cabe, 1998).

2. Filtro de tambor rotatorio

Un tambor horizontal, con una superficie acanalada gira con una velocidad de 0.1 a 2 rpm
en un deposito con la suspension agitada. Un medio filtrante, como la lona cubre la superficie
del del tambor, que estd sumergido parcialmente en el liquido. Debajo de la superficie
cilindrica acanalada del tambor principal se encuentra un tambor mas pequefio con una
superficie solida, hay un espacio considerado entre tambores. Conforme el tambor gira se
alienta aire y vacio alternativamente en cada compartimiento para formar una sucesion de
paneles (Mc Cabe, 1998).
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Figura 8.
Diagrama de flujo para filtracién continta al vacio
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Fuente: (Ined, 2006).

El grado de inmersion del tambor también es variable. La mayor parte de los filtros
alimentados por el fondo operan con aproximadamente 305 de la superficie filtrante
sumergida en la suspension. Cuando se desea una elevada capacidad de filtracion sin lavado,
se puede utilizar una inmersion de 60 s 70%. La capacidad de los filtros rotativos depende
principalmente de las caracteristicas de la suspension de alimentacion y sobre todo, del
espesor de la torta que se deposita en la operacion (Mc Cabe, 1998).

3. Filtro de banda horizontal

Cuando la alimentacion contiene particulas sélidas gruesas, que sedimentan réapido,
un filtro de tambor rotatorio funciona de mala manera, ya que las particulas gruesas no se
mantienen bien en suspension y la toma no se adhiere a la superficie de tambor El filtro de
banda moévil es semejante a un transportador de banda con un soporte transversal o de drenaje
que lleva la tela filtrante, y que tiene también la forma de una banda sinfin (Mc Cabe, 1998).
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Figura 9.

Filtro de cinta horizontal.
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Las aberturas centrales situadas en la banda de soporte o drenaje se deslizan sobre una
camara longitudinal de vacio en la que se descarga el filtrado. La suspension de
alimentacion fluye hacia la banda desde un distribuidor situado en un extremo de la unidad,
mientras que la torta filtrada y lavada se descarga por el extremo. La banda avanza medio
metro cuando se interrumpe el vacio y se detiene mientras el vacio de aplica. Esto evita la
dificultad de mantener un buen cierre de vacio entre la camara de vacio y la banda moévil
(Mc Cabe, 1998).

4. Cristalizacion

La cristalizacion es la formacion de particulas solidas a partir de una base homogénea.
La formacion de particulas soélidas puede tener lugar a partir de un vapor, como la nieve,
mediante la solidificacion de un liquido fundido, como ocurre en la formacion de grandes
monocristales, o bien como cristalizaciéon de una solucion liquida. La mezcla bifésica
formada por los liquidos madres y los cristales de todos los tamafios, contenida en un
cristalizador y que se saca como producto, tiene el nombre como magma. Un cristal sélido,
bien formado por si solo es casi puro, sin embargo, retiene liquido madre cuando se ha
eliminar a partir del magma final (Mc Cabe, 1998).

La mayor parte del liquido madre es separado de los cristales por filtraciéon o
centrifugacion, y el balance se elimina por lavado con solvente fresco. Las efectividades de
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estos pasos de purificacion dependen del tamafio y uniformidad de los cristales. Una buena
produccion de los cristales se mira por su pureza, pero también depende del tamafio de los
cristales ya que se requiere que no se formen agregados y que no se aglomeren en el envase
(Mc Cabe, 1998).

5. Secado

El secado de solidos consiste en separar pequenas cantidades de agua u otro liquido de
un material solido con el fin de reducir el contenido de liquido residual hasta un valor
aceptablemente bajo. El secado es por lo comun la etapa final de una serie de operaciones y,
con frecuencia, el producto que se extrae de un secador esta listo para ser empaquetado (Mc
Cabe, 1998).

El agua u otros liquidos pueden separarse de los s6lidos de manera mecanica mediante
prensas o centrifugas, o bien de modo térmico por medio de evaporacion. Por lo general,
resulta mas barato eliminar liquidos por métodos mecénicos que por métodos térmicos, y por
esta razon es aconsejable reducir el contenido de liquido tanto como sea posible antes de
alimentar el material a un secador térmico (Mc Cabe, 1998).

Los s6lidos que se secan presentan diferentes formas como escamas, granulos, cristales,
polvos, hojas o laminas continuas y poseen propiedades muy diferentes. El liquido que ha de
vaporizarse puede estar sobre la superficie del s6lido, como en el secado de cristales salinos,
completamente en el interior del sélido (Mc Cabe, 1998).

6. Tratamiento de solidos en los secadores

La mayor parte de los secadores industriales operan con particulas de solidos durante
todo el ciclo de secado. Existen diferentes tipos de secadores, por el momento solo se
describen los diferentes modelos de movimiento de particulas de solidos a través de secadores
(Mc Cabe, 1998).

En los secadores adiabaticos los sélidos estan expuestos al gas en algunas de las siguientes
formas:

1. El gas circula sobre la superficie de un lecho o ldmina de sélidos. Este proceso se
llama secado con circulacion transversal.

2. El gas circula a través de un lecho de sélidos granulares gruesos que estan
soportados sobre un tamiz. Este proceso se llama secado con circulacion a través
del solido. Como es el caso del secado con circulacion transversal, la velocidad
del gas se mantiene baja para evitar el arrastre de particulas solidas.

3. Los so6lidos descienden en forma de lluvia a través de una corriente gaseosa que
se mueve lentamente, con frecuencia dando lugar a un arrastre no deseado de las
particulas finas en el gas.

4. El gas pasa a través de los s6lidos con una velocidad suficiente para fluidizar el
lecho, en este proceso es inevitable el arrastre de las particulas mas finas.
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5. Los solidos son totalmente arrastrados por una corriente gaseosa de alta velocidad
y transportados de manera neumatica desde un dispositivo de mezcla hasta un
separador mecanico.

Figura 10.

Modelos de interaccion gas-solido. a) flujo de gas sobre un lecho estatico de s6lidos; b)
flujo de gas a través de un lecho de solidos preformados; c) accion de lluvia en un secador
rotario; d) lecho fluidizado de sélidos; ) flujo en paralelo gas-solido en un secador stubito

de transporte mecanico.

Fuente: (Mc Cabe, 1998).

En los secadores no adiabatico el tnico gas a separar es el agua o disolvente que se
vaporiza, aunque en ocasiones se hace circular a través de la unidad una pequefia cantidad de
gas de barrido. Estos secadores difieren principalmente en la forma en la que los sélidos se
exponen a la superficie caliente u otra fuente de calor (Mc Cabe, 1998).

1. Los solidos se esparcen sobre una superficie horizontal estacionaria o que se
desplaza lentamente y se “cocinan’ hasta que se secan. La superficie se calienta
de distintas formas, de manera alterna el calor puede aplicarse por mediante un
calentador radiante situado encima del sdlido.

2. Los solidos se mueven sobre una superficie caliente, por lo general cilindrica, por
medio de un agitador o transportador de tornillo.

3. Lossolidos se deslizan por gravedad sobre una superficie inclinada caliente o bien
son transportados en sentido ascendente por la superficie durante un tiempo y
deslizandose hasta la nueva localizacion.
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L. Analisis de caracterizacion

1. Toma de muestra de ceniza

Con una planificacion y materiales adecuados se puede disponer de mucha mas
informacion especifica del residuo en cuanto a propiedades y caracteristicas quimicas, que
ayudan a tener conocimiento de posibles aplicaciones que puede tener en este caso la ceniza
de bagazo de cana para su utilidad en diferentes industrias. La ceniza fue obtenida de diversos
ingenios de Guatemala debido a que es un subproducto obtenido a partir de la quema del
bagazo de cafia para la generacion de energia (Mc Cabe, 1998). La mayor parte de la ceniza
es producida en la Costa Sur de Guatemala ya que en este sector se encuentran diversos
ingenios siendo de los mas grandes del pais.

2. Analisis granulométrico (tamafio de particula)

La granulometria es la propiedad fisica mas cambiante para este tipo de material debido
a la variacion en el tamafio de particula (Omil, 2007). El andlisis granulométrico se define
como la determinacion de la distribucion de particula en un polvo de un producto o materia
prima. El objetivo de la granulometria es el tamizado de una cantidad de producto a través
de diferentes tamices y permite determinar la gravimetria del s6lido analizado.

Su finalidad es obtener la distribucion por tamafio de particulas presentes de una muestra
de cenizas. Por ello es posible hacer una clasificacion mediante sistemas AASHTO o USCS.
Para determinar la distribucion de tamanos, se emplean tamices normalizados y numerados,
en orden decreciente. Cada tamiz representa una proporcidon que representa en peso, el
porcentaje parcial de cada tamafio que pasé o quedd retenido en los diferentes tamices
(Corral, 2012).

El modo mas comun para representar graficamente la granulometria de un solido es a
través de un diagrama semilogaritmico, en donde se presentan los tamafios de particula en el
eje X (en una escala logaritmica de base 10) y en el eje Y una escala en porcentaje en cada
tamiz por donde se retuvo el solido (Corral, 2012).
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Figura 11.

Representacion grafica de un andlisis granulométrico.
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Fuente: (Corral, 2012).

La granulometria no es una caracteristica fija en el tiempo, varia de acuerdo con la
influencia de algunos factores que pueden ser revisados y corregidos, entre los diferentes

factores estan los siguientes:

Los didmetros especificos representan el tamiz por el que pasa el porcentaje indicado de
la muestra, generalmente se muestran como D10, D30 y D60. Por ejemplo, el D10 representa
el tamiz por el que pasaria el 10 % de material. Este dato puede obtenerse a partir de la grafica

Mineralogia

TAMANO DE PARTICULA mm

Forma de obtencion del solido

Tipo de so6lido

Humedad y factores externos que afecten a las propiedades del solido.

granulométrica por medio de interpolacion.
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3. Determinacion de densidad aparente

La densidad se define como la masa de solidos por unidad de volumen que viene dada:

Ecuacidon 4. Densidad real.

T

M: masa de soélidos, V: Volumen de soélidos.
Fuente: Elaboracién propia.

Para terminar la densidad real normalmente se utiliza un picndémetro ya que esta
muestra la relacion masa y volumen de un material (Paz, 2007).

Otra caracteristica que se debe mantener constante en la operacion es la densidad.
Para medirla se recoge una muestra de ceniza y se satura con agua en el laboratorio, una
vez esté saturada y después de haberla dejado drenar durante tres dias se enrasa al volumen
del cilindro, luego se pone a calentar a 105°C en una estufa hasta peso constante, utilizando
este valor para calcular la densidad aparente (Omil, 2007).

Ecuacion 5. Densidad aparente.

Pcs

Da = —
@ Vef

Fuente: Elaboracion propia.

En donde Pcs es el peso de la muestra de ceniza seca 'y Vcf es el volumen de la ceniza
en su estado natural (Omil, 2007).

4. LOI

Loss on ignition es un método simple para estimar el contenido de materia organica y
minerales de carbonato en sedimentos, utilizando una relacidn lineal entre los valores LOl y
el contenido orgénico e inorganico de carbon. El método se basa en un andlisis térmico
diferencial, que consiste el calentar la muestra a altas temperaturas designadas por medio de
una ignicidn, esto permite que las sustancias volatiles de la muestra se pierden y escapan al
ambiente, mientras que la masa que queda es medida para determinar los compuestos no
volatiles en este caso la materia orgénica dentro de la muestra. Normalmente el LOI es
reportado como un analisis de un mineral elemental o como 6xidos, se calcula por medio de
la comparacion de pesos antes y después del proceso de ignicion (Precisa, 2019).

Por ejemplo, se puede utilizar una muestra seca que es calentada a 105°C (LOl105) y esto
se mide con la siguiente ecuacion:
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Ecuacion 6. Determinacion del Loss on ignition.

(WS — DWips)

LOLgs = WS

Fuente: Elaboracion propia.

En donde el WS es el peso de la muestra secada y el DW o5 es el peso de la muestra seca
calentada a 105°C. Si se quiere realizar con otra temperatura se realiza la diferencia entre
masas dependiendo a la temperatura que se estd realizando (Santisteban, 2004). En el caso
de la ceniza, se puede observar el fendmeno como parametro donde si el bagazo fue quemado
de manera incompleta tendré tiene un valor alto de LOI mientras que si se tiene una mejor
combustion el valor de LOI serd mas pequeio, indica que tiene menor cantidad de materia
organica.

5. Determinacion de pH

1. El pH es una medida que indica la acidez o alcalinidad del agua. Se define como la
concentracion de iones de hidrogeno en el agua. La escala del pH es logaritmica con
valores de 0 a 14. Un incremento de una unidad en la escala logaritmica equivale a
una disminucion diez veces mayor en concentraciones de iones de hidrégeno. Una
disminucion de pH representa que el agua se haga mas 4cida mientras que un aumento
en el valor de pH se hace mas basica (JRCCA, 2019).

Escala del pH

Muy acido Moderadamente Ligeramente Neutro Ligeramente Moderadamente Muy acalino
acido acido alcalino alcalino

Figura 12.

Escala de pH segun acidez o alcalinidad.

Fuente: (Etecé, 2020).

La forma de distinguir entre un compuesto acido y uno basico es mediante el pH,
existen diferentes métodos para medir el pH de una sustancia.

Usando indicadores 4cido-base. Los indicadores son compuestos que cambian de
color al cambiar el pH de la disolucién en que se encuentren. Uno de los indicadores mas
utilizados es la fenolftaleina, este es un liquido que se torna color rosa al momento que una
base es agregada, mientras que si se agrega un acido se torna incoloro. El papel tornasol
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también es otro indicador que se rige por los colores de la escala de pH, si se sumerge un
fragmento en una disolucidn acido se torna rojo-anaranjado mientras que si es basico se torna
azul-morado (Etecé, 2020).

Otra forma de medir el pH es por medio de un potenciémetro que este es un equipo
electronico que nos da directamente el valor de pH de una solucion. Este es el método mas
exacto para tener el dato del pH de la solucion (Etecé, 2020).

Las soluciones Buffers son disoluciones que tienen la propiedad de mantener constante
el pH de una disolucion, aun cuando se le anaden ciertas cantidades de 4acido o base. Estas
soluciones son de vital importancia en la regulacion del pH de muchos procesos biologicos,
debido a que para que ocurran muchos de ellos es necesario que el pH del medio en que
ocurren se mantenga constante (Etecé, 2021).

6. Solubilidad, efectos del pH y los iones complejos.

La solubilidad de sulfuros, fosfatos, carbonatos o hidroxidos aumenta mucho si se
acidifica la disolucion. Sin embargo, esto no ocurre con los cloruros o sulfatos. Los
compuestos poco solubles que en disolucion producen un anién que es la base conjugada a
un acido débil, sufren reaccion con los abundantes iones hidronio presentes en un medio
acido. Esto provoca la desaparicion de los aniones causando un desplazamiento en el
equilibrio (ABG, 2019).

Un caso interesante es la solubilizacién de los hidroxidos en medio bésico por la
formacion de iones complejos en los que interviene el ion hidroxilo. Cuando se anade
hidréxido de sodio a una disoluciéon que contiene iones aluminio se forma el hidréxido de
aluminio que es insoluble. Sin embargo, si se sigue afiadiendo hidréxido de sodio, el
precipitado se disuelve por completo. Se ha formado una disolucion en las que estan presentes
iones complejos de aluminio (ABG, 2019).

7. Criterios de pureza: punto de fusion y cromatografia.

El punto de fusion de una sustancia puede dar una idea de su grado de pureza y también
puede ser util en su identificacion. Se suele considerar que un Intervalo corto de punto de
fusion (<2°C) entre la primera aparicion de gotas del liquido en la muestra que funde y Gltima
traza de solido constituye una evidencia de que una sustancia esta pura. El punto de fusion
de una sustancia se puede utilizar para suministrar informacion acerca de su posible
estructura (Ined, 2006).

El método mas simple para la determinacion de puntos de fusion consiste en introducir
una cantidad muy pequeiia del compuesto cuyo punto de fusion se va a determinar en un tubo
capilar. Se introduce el tubo en un bafio con un medio que permita determinar la temperatura
del bafio. Cuando se aumenta lentamente la temperatura, se alcanzard el momento en que en
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que este provoque la fusion del compuesto en el capilar, procediendo a determinar las
temperaturas del comienzo y final de la fusién (Ined, 2006).

8. Cromatografia

La cromatografia es una técnica que permite visualizar y separar los componentes de una
mezcla debido de dos efectos: la retencion de los componentes por una fase estacionaria y el
efecto que ejerce a estos mismos componentes de la mezcla, una fase movil. Con estos dos
efectos, es posible determinar la pureza de un compuesto por técnicas cromatograficas (Ined,
2006).

9. Determinacion de la humedad de la ceniza del bagazo de cafia.

La humedad es una propiedad que describe el contenido de vapor de agua presente en un
gas, el cual se puede expresar en términos de varias magnitudes. Algunas de ellas se pueden
medir directamente y otras se pueden calcular a partir de magnitudes medidas. Las tres
magnitudes mas utilizadas en la metodologia de humedad son la humedad relativa, la
temperatura de bulbo humedo y la temperatura de punto de rocio (Garcia, 2018).

La seleccion de una magnitud de humedad depende de la aplicacion. En meteorologia la
humedad se expresa con la temperatura de bulbo humedo, en cambio en un cilindro de gas,
el contenido de humedad se expresa con la temperatura de punto de rocio. Ademas, para la
humedad relativa se mide en cdmaras de humedad o cuartos limpios (Garcia, 2018).

De cada una de las muestras de cenizas humedas se toman 3 submuestras, se introdujeron
en crisoles y se secaron en estufa a 105°C hasta peso constante, y la humedad se calcula por
diferencia de peso (Omil, 2007).

Ecuacion 7.

Determinacion de humedad.

Pcf — Pcs
—_— %
cs

Humedad = 100

Fuente: Elaboracién propia.

En donde Pcf es el peso himedo de la muestra de ceniza y Pcs es el peso seco de la muestra
de ceniza (Omil, 2007).

En los materiales la humedad contenida se da debido a la absorcion de humedad, la
fraccion de humedad contenida de forma superficial representa la cantidad de agua retenida
por las fuerzas de tension superficial que almacena la masa de la ceniza, esta se denomina
como humedad libre o afiadida, y puede ser removida por medio de un secado al aire a
temperatura ambiente. La segunda fraccion de humedad denominada intrinseca también
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llamada humedad intrinseca o higroscopica, esta es la cantidad de agua contenida en la ceniza
que se encuentra en equilibrio con la humedad del aire ambiente, o que forma parte de la
estructura sé6lido-cristalina de la ceniza.

M. Caracterizacion de aspectos fisicos
1. Color

El color se conoce como una sensacion enviada y entendida por el cerebro, esta
inicialmente es una onda electromagnética (luz) en impulso eléctrico. La luz viaja por el
espacio en forma de ondas, estan compuestas por pequefas unidades de energia denominadas
cuantos. Esta llega al globo ocular, atraviesa la cornea, y da la sensacioén en cuanto alcanza a
un receptor visual. Los seres humanos perciben el color debido a los 6 millones de conos que
tenemos en la retina. Existen 3 tipos de conos, y cada uno de ellos es capaz de recibir una
determinada longitud de onda, la onda corta es azul, el verde y rojo son onda media y amarillo
es onda larga (Cruz, 2018).

Figura 13.

Ondas electromagnéticas visibles para el ojo humano.
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Fuente: (Cruz, 2018).

El arcoiris es el fenomeno fisico mas llamativo del color. Se produce cuando la luz
del sol atraviesa las gotas de agua de lluvia, y estas descomponen la luz blanca de los siete
colores del espectro. Heinrich Hertz fue capaz de producir la luz con todas sus propiedades
formando ondas electromagnéticas visibles para el ojo humano, ademés James Clerk
demostrd que el ser humano solo es capaz de percibir por los ojos ondas electromagnéticas
que oscilan entre 380 y 720 nm.
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Figura 14.

Espectro UV segun longitud de onda y frecuencia.
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Fuente: (Cruz, 2018).

2. Peso molecular

La masa atomica de un elemento se conoce como peso atomico, y forma la base practica
para todos los célculos de pesos quimicos. Segln el sistema internacional de medida, el mol
es la unidad para una de las cantidades dimensionalmente independientes: cantidad de
sustancia. Un mol de 4tomos de cualquier elemento estd definido como la cantidad de
sustancia que contiene el mismo numero de &tomos como 4tomos presentes en 12 gramos de
carbono 12 puro. Este nimero se conoce como el nimero de Avogadro. 6.02X10* moléculas
o0 atomos en 1 mol (Cruz, 2018).

La masa molar (peso molecular) de una sustancia se define como la masa de un mol de
sustancia, expresada en gramos, es decir las unidades de gramos por mol. Para calcular el
peso molecular es necesario saber el numero de moléculas presentes (Cruz, 2018).

La masa molecular (peso férmula) es un nimero que indica cudntas veces la masa de una
molécula de una sustancia es mayor a la unidad de masa molecular y sus elementos, se calcula
sumando todas las masas atdmicas de dicho elemento. Su valor numérico coincide con el de
la masa molar, pero expresado en unidades de masa atomica, en lugar de gramos/mol. La
masa molecular permite conocer la masa de una molécula, mientras que la masa molar refleja
la masa de un mol de compuesto (Cruz, 2018).
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3. Coloide

Un coloide es una mezcla no homogénea de dos o mas fases (gas, liquido o s6lido) en las
que una de ellas es menor a un micrémetro. Los sistemas coloidales son la base de un nimero
grande de productos que utilizamos tal como adhesivos, pinturas, helados, mantequilla entre
otros (Fernandez, 2021).

Para poder definir un sistema coloidal es importante entender el concepto de solucion
verdadera. Esta es una solucion en la que estan iones disueltos individuales o moléculas cuyo
tamafio es menor a 0.001 micras, que normalmente no llega a precipita fuera de la solucion
porque la fuerza de atraccion que ejerce la gravedad sobre la particula es muy pequena. Las
particulas estdn separadas unas de otras y cada una se mueve en forma mas o menos
independiente en el solvente (Fernandez, 2021).

Los sistemas formados con particulas disueltas o dispersas en solventes y que miden
desde aproximadamente un nandémetro hasta un micrometro, son conocidos como sistemas
coloidales. Un coloide esta constituido por una fase dispersa que es el componente del
sistema coloidal que se encuentra dividido en particulas y un solvente que contiene a la fase
dispersa (Fernandez, 2021).

Aunque el coloide por excelencia es aquel en el que la fase continua es un liquido y la
fase dispersa se compone de particulas so6lidas, es posible encontrarse coloides cuyos
componentes se encuentran en otros estados de agregacion. Si bien la separacion de los
coloides sobre la base de la afinidad de sus micelas por el disolvente no es absoluta, por lo
que muchos soles formados, como los 6xidos hidratados, se encuentran en un grupo
intermedio entre los hidréfobos y los hidréfilos. Estos se pueden diferenciar de la siguiente
forma, si era solido se estaba en presencia de un suspensoide y si era liquido es un emulsoide,
siempre y cuando el disolvente fuera liquido [51].

El comportamiento de los coloides hidrofobos e hidrofilos es, en general muy diferente
y para poder ubicarlos en su justo término, es preciso tener en cuenta la viscosidad, tension
superficial, efecto Tyndall, presion oncética, estabilidad y precipitacion de cada uno de ellos.
La viscosidad y la tension superficial es similar al medio dispersante; ademas debido a la
gran division y diametro pequeiio de sus micelas, presentan el efecto Tyndall. La viscosidad
de los hidrofilos, a causa de su avidez por el agua, es significativamente superior a la fase
dispersante. Mientras que su tension superficial es inferior a la misma. Los hidréfilos no
presentan el efecto Tyndall, lo que se explica por su hidrofilia que impide una distincién
oOptica entre las fases dispersa y dispersante [51].
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4. Clasificacion de los sistemas coloidales

Los sistemas coloidales cuentan con tres clasificaciones:

Dispersiones coloidales: Estas son termodinamicamente inestables debido a su alta
energia libre superficial y son sistemas irreversibles en el sentido de que no se reconstituyen
facilmente después de la separacion de las fases (Fernandez, 2021).

Soluciones verdaderas de material macromolecular: Estos son termodinamicamente
estables en el sentido de que es facil que se reconstituya después de la separacion del soluto
y solvente.

Coloides de asociacion: Estos pueden ser estables. Las soluciones de materiales con
tensoactivos exhiben caracteristicas fisicas inusuales. En una solucion diluida actian como
electrolitos normales, pero en soluciones mas concentradas presentan serios a cambios en las
propiedades fisicas como la presién osmética, conductividad eléctrica, turbidez y la tension
superficial. La conductividad eléctrica en las soluciones de tensoactivo idnico sigue siendo
relativamente alta (Fernandez, 2021).

5. Tipos de coloides de dispersion

Cuadro 5.

Coloides segln su fase y tipo.

Fase dispersa Solvente Nombre Ejemplo

Liquido Gas Aerosol liquido Niebla, spray

Sélido Gas Aerosol sélido Humo, polvo

Gas Liquido Espuma Espuma de extintor

Liquido Liquido Emulsion Leche, mayonesa

Soélido Liquido Soles Pasta de dientes

Gas Solido Espuma so6lida Poliestireno
extendido, chocolate

Liquido Solido Emulsion sélida Opalo, perla

Sélido Sélido Suspension solida Plasticos
pigmentados

Fuente: (Fernandez, 2021).

El interés por los coloides ha aumentado rapidamente debido al requerimiento de
componentes electronicos miniaturizados que el moderno procesamiento de datos solicita.
Es generalmente aceptada la alta reproducibilidad de sistemas coloidales y su controlada
composicion de materiales, por lo que estos materiales son dia con dia mas importantes para
desarrollo de nuevos materiales de gran funcionamiento. Los sistemas coloidales tienen una
infinidad de aplicaciones, como en jabones, saborizantes de alimentos, latex, pasta dentifrica,
quesos, pinturas, gelatinas (Fernandez, 2021).
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N. Determinacion de contenido de compuestos quimicos

1. Fluorescencia de rayos X

La fluorescencia de rayos X (XRF) es un método elemental no destructivo para el
analisis de liquido y s6lidos. La muestra es irradiada por un haz de rayos X, causando una
emision de rayos X fluorescente, estos pueden ser detectados utilizando un dispersor de
energia o un detector disperso de longitudes de onda. Ya que con las energias y longitudes de
ondas emitidas se pueden identificar los elementos presentes en la muestra mientras que la
concentracion de los elementos es determinada por la intensidad de los rayos X (Santiago,
2018).

La emision caracteristica de la radiacion de rayos X resulta de un electron de
transicion que esta entre dos cubiertas de un 4&tomo, luego de la ionizacion. Por ello la técnica
XRF puede ser utilizado tanto en analisis cualitativos como cuantitativos de distintos
materiales. La mayor parte de estos equipos necesitan el uso de un tubo de rayos X como
fuente de energia (Yang, 2018).

Figura 15.

Esquema simple de la fluorescencia de rayos X.

Haz de clectrones

nEgativas

Fuente: (Yang, 2018).

El funcionamiento del método y equipo comienza con una fuente de rayos X que
produce energias de miles de electronvoltios. Estos rayos X se generan dentro de un tubo por
medio de una aceleracion de electrones que se dirigen a una superficie metalica, estos
electrones rebotan en la superficie y forman los rayos X (Santiago, 2018).
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Figura 16.

Esquema de un tubo de rayos X.
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Fuente: (Yang, 2018).

Posterior a la generacion de los rayos, estos se ponen en contacto directamente con la
muestra, durante este contacto existe un interaccion o intercambio con los electrones en el
atomo. Finalmente, como resultado de esta interaccion, los rayos x que son caracteristicos de
cada elemento, son emitidos y analizados. Los electrones de la concha exterior de la concha
estan menos ligados que los electrones interiores. Cuando los electrones llenan los espacios

vacios de energia y lo que queda de la diferencia de la emitida y utilizada es conservada
(Santiago, 2018).

Figura 17.

Esquema del proceso de XRF.
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Fuente: (Santiago, 2018).

En la figura anterior podemos observar que los pasos 1 y 2, en donde el rayo x
incidente refleja contra la coraza donde hay vacio, mientras que en el paso 3 el electron llena
el espacio vacio y luego, como paso 4 la energia en exceso sale como rayos x fluorescentes
(Santiago, 2018).

Los elementos que estan en la muestra pueden ser identificadas con la localizacién o
posicién de los picos de energia en el eje horizontal. Mientras que en la teoria, el nimero de
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rayos X producidos es proporcional a los nimeros de atomos presentes en la muestra,
cuantitativamente se puede determinar mediante la suma de las intensidades de los picos de
energia (Santiago, 2018).

2. Método de FTIR

El FTIR es un método bastante comun y preferido para la espectroscopia infrarroja. En
estd la radiacion IR pasa a través de la muestra analizada, cierta parte de esta radiacion es
absorbida por la muestra, mientras que otra parte pasa a través de esta que es transmitida. El
espectro resultante representa la absorcion y transmision molecular, creando una huella
molecular, esta no puede repetirse, por lo que es unica y hace util este método de analisis
para diferentes muestras (Nicolet, 2001).

Con el método FTIR se puede obtener distinta informacion 1til para una investigacion o
trabajo, estos son los siguientes:

e Identificar materiales o compuestos desconocidos.
e Determinar calidad o consistencia de la muestra.
e Determinar la cantidad de componentes en la mezcla analizada.

El espectro infrarrojo es representado por picos de absorcion, que corresponden a las
frecuencias de vibraciones entre los enlaces de los 4tomos. Se pueden identificar ya que cada
material tiene una combinacion unica de a&tomos. La sefal resultante de la medicion por este
método es un interferograma que tiene la propiedad tinica que todos los puntos de datos tienen
informacion de todas las frecuencias infrarrojas que vienen de la fuente. Posteriormente el
CPU interpreta estos interferogramas por medio de la transformada de Fourier obteniendo la
informacion deseada que es un espectro que proporciona por medio de longitudes de onda 'y
transmitancia la presencia de elementos en la muestra (Nicolet, 2001).
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Figura 18.

Funcionamiento basico de un FTIR.
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Fuente: (Nicolet, 2001).
El proceso de instrumentos para realizar un analisis de FTIR:

Fuente: La energia infrarroja es emitida de una fuente de cuerpo negro, el haz pasa en
la apertura que es el que controla la cantidad de energia que se efectiia a la muestra (Nicolet,
2001).

Interferémetro: El haz de luz entra al interferometro donde el espectro codifica, la
sefial sale de interferdmetro hacia la muestra.

Muestra: El haz entra al compartimiento de la muestra donde es transmitida o
reflejada en la superficie de esta.

Detector: El haz finalmente pasa por el detector con la medicion final, y con esto ya
estas

Computadora: La sefial medida es digitalizada y enviada a la computadora donde se
utiliza la transformada de Fourier para descifrar la sefial y convertirla en algo medible y es
donde ya el usuario puede analizar e interpretar los datos dados por el equipo (Nicolet, 2001).
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Figura 19.
Proceso de instrumentos para realizar un andlisis de FTIR.
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Fuente: (Nicolet, 2001).

Por medio del espectro se puede observar las intensidades de absorcion, normalmente
esta es comparada con la muestra en el haz determinado como porcentaje de transmitancia.
Por ello es requerido todo el proceso para llegar a obtener lecturas de los componentes de la
muestra (Nicolet, 2001).

3. Meétodo de UV/VIS

La espectroscopia UV-VIS se basa en el proceso de absorcion de la radiacion ultravioleta-
visible (radiacion con longitud de onda comprendida entre los 160 y 780 nm) por una
molécula. La absorcion de esta radiacion causa la promocion de un electron a un estado
excitado. La espectroscopia UV-VIS se utiliza para la identificacion de grupos funcionales
presentes en la molécula analizada. Las bandas que aparecen en el espectro son anchas debido
a la superposicion de transiciones vibracionales y electronicas (SME, 2023).
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Figura 20.

Probeta de fibra 6ptica con muestra para equipo de UV-VIS.

Fuente: (SME, 2023).

Ademés de la deteccion de grupos funcionales en moléculas orgénicas tiene mas
aplicaciones en la industria quimica:

Analisis de muestras bioquimicas.

Determinacion de metales en compuestos de coordinacion.
Analisis de semiconductores.

Medidas de color.

Determinacion cuantitativa.

Seguimiento de cinética de procesos quimicos y bioquimicos.

El espectrofotometro UV-Vis moderno utiliza una luz como fuente para iluminar la
muestra, y permite que se mida lo que absorba, transmita o refleje a cada longitud de onda.
Normalmente genera graficos de absorbancia y longitud de onda (SME, 2023).

El espectro UV-Vis generalmente muestra picos de absorbancia que tiene una relacion
proporcional con la concentracion de los compuestos en la muestra. A diferencia de otros
métodos la espectroscopia UV da informacion cualitativa limitada, ya que en el espectro es
dificil reconocer el compuesto basado en el espectro. Sin embargo, en la teoria se pueden
detectar diferentes cromoforos con su respectiva longitud de onda. La mayoria de la
absorcion por los compuestos organicos resultan siendo enlaces PI que son insaturados
(Agilent, 2023).
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Cuadro 6.

Principales cromdforos en lectura de espectro UV-VIS.

longitud de onda color de luz que se color de luz que se
aproximada absorbe reflela o ve
390 - 435 Violeta Amarillo verdoso
435 - 490 Azul Amarillo
440 - 580 Werde Rojo
580 - 595 Amarillo Azul
5495 - 650 Maranja Azul verdoso
650 - 780 Rojo Verde azulado

Fuente: (SME, 2023).

La presencia de una banda de absorbancia a una longitud de onda especifica es un
buen indicador de la presencia de un cromdéforo. Sin embargo, la posicion de absorbancia
maxima no es ajustada ya que depende del ambiente molecular del cromoforo. Otros
parametros que pueden afectar en la lectura es el pH y la temperatura, estos pueden cambiar
la intensidad y la longitud de onda (Agilent, 2023).

Un factor para tomar en cuenta que en la prueba no se logra identificar si hay algin
compuesto desconocido, este es utilizado y medido con un espectro de referencia de
compuestos ya existentes. Por lo que normalmente es comtinmente utilizado para
cuantificar concentraciones de una mezcla conocida, donde se puede medir el contenido de
la muestra (Agilent, 2023).

4. Absorcion atomica

La espectrometria de absorcion atdmica es un método para detectar diferentes elementos
tanto las muestras liquidas como so6lidas por medio de radiacion de ondas electromagnéticas
caracteristicas. Cada elemento absorbe diferentes longitudes de onda, dando como resultado
una absorbancia que ya estd estandarizada y medida por cada elemento, para reconocer el
contenido de la muestra. En este método los analitos son atomizados en donde sus longitudes
de ondas caracteristicas son emitidas y grabadas (Fisher, 2023).

Luego durante la excitacion, los electrones se mueven a un nivel mas alto de energia al
momento que los atomos absorben la energia especifica de la luz. Y esta energia es la que
representa la longitud de onda especifica que caracteriza al elemento analizado. Un método
alternativo es la espectrometria de flama que también es aceptada en la industria y
proporciona un resultado cuantitativo (Fisher, 2023).

Componentes basicos de un equipo de absorcion atdémicos son los siguientes: Fuente
radiante, atomizador, monocromador, detector, amplificador y sistema de presentacion
(Razmilic, 2018).

La fuente radiante mas comun utilizada para mediciones de absorcion atdmica es la
lampara de catodo hueco. En la EAA se utilizan atomizadores con y sin llama con el fin de
producir atomos libres del metal en el haz de la radiacion (Razmilic, 2018).
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Los espectrofotometros de absorcion atdmica generalmente poseen monocromadores de
red con montaje de Littrow o Czerny, que permiten aislar una linea de resonancia del espectro
emitido por la ldmpara de catodo hueco. Como detector se utiliza un fotomultiplicador que
produce una corriente eléctrica, que es proporcional a la intensidad de la linea aislada del
monocromador. El amplificador, que funciona como puente para amplificar la sefial hacia un
dispositivo de lectura como un voltimetro digital (Razmilic, 2018).

M¢étodo analitico de absorcion atomica de silicatos y carbonatos: Procedimiento de fusion
de metaborato de litio.

Este método describe la determinacion de diferentes metales en silicatos y carbonatos
(Elmer, 1996).

N. Economia circular

La economia circular es un modelo de produccion y consumo que implica compartir,
alquilar, reutilizar, reparar, renovar y reciclar los materiales y productos existentes todas las
veces posibles para crear un valor afiadido en el mismo. Con el fin de extender el ciclo de
vida de los productos (Lopez, 2019).

En la practica, implica utilizar todos los residuos posibles y reducir el desecho de este.
Cuando un producto llega al final de su vida, sus materiales se mantienen dentro de la
economia siempre que sea posible gracias al reciclaje. Estos pueden ser reutilizados creando,
asi como se mencion6 anteriormente un valor adicional (Lopez, 2019).

Figura 21.

Modelo economia circular: menos materias primas, menos residuos, menos emisiones.
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Fuente: (Lopez, 2019).
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En la figura anterior, se observa la serie de pasos a seguir para llevar a cabo un modelo
de economia circular. La reutilizacion y reciclaje de productos ralentizarian el uso de recursos
naturales, reducen la alteracion de la naturaleza y habitat, y ayudarian a limitar la pérdida de
biodiversidad (Lopez, 2019).

Otro beneficio de la economia circular es la reduccion de emisiones anuales totales
de gases de efecto invernadero. Los procesos industriales y uso de productos causan
aproximadamente el 10% de la GEI, mientras que la gestion de residuos representa el 3.32%.
Si desde el comienzo se crean productos mas eficientes y de forma sostenible, ayudaria a
reducir el consumo de energia y recursos, debido a que se estima que el 80% del impacto
ambiental se produce en la etapa de diseno (Lopez, 2019).

Hoy en dia, hay mucha dependencia de materias primas entre paises ya que, en los ultimos
afios, la demanda ha aumentado significativamente ademds que existe una escasez de
recursos, ya que varias de las materias primas son finitas. El reciclaje de materias primas
reduce los riesgos asociados al suministro, como la volatilidad de precios, disponibilidad y
dependencia de importaciones (Lépez, 2019).

1. Potencialidades del sector de residuos en sus eslabonamientos productivos

En el marco de la economia circular, no solo los residuos pasan a ser recursos, sino
también el sector productivo que los gestiona tiene un gran potencial para arrastrar a otros
sectores de la economia. El sector de residuos puede ser un elemento generador de mayor
actividad econdmica en los paises de la region Este sector se compara entre paises mediante
la estructura de tasas de reciclaje y sector de gestion de residuos (Cepal, 2020).

Se pueden observar beneficios de diferentes sectores, por ejemplo, el peso relativo del
sector de residuos en la region de América latina y el Caribe es heterogéneo. Todo esto
depende tanto del grado de madurez sectorial como de los servicios que existen y que se
contabilizan en el Sistema de Cuentas Nacionales. Estos pueden ser medidos por matrices de
insumo-producto del pais que se quiere analizar (Cepal, 2020).

0. Métodos estadisticos

1. Box Behnken Design

El BBD es un método multivariable estadistico que es utilizado para disefos
experimentales basandose en la metodologia de superficie de respuesta. En las
optimizaciones multivariables existen dos tipos de variables: las respuestas que son las
variables dependientes y los factores, que son las variables independientes. Sus respectivos
valores dependen de los niveles de los factores determinados. Este método se utiliza con
disefios rotativos de segundo orden basado en tres niveles incompletos de disefio factorial, se
caracteriza por ser en tres dimensiones dado por las variables determinadas en la
experimentacion.
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Para tres factores las graficas representadas se visualizan de esta forma. En la figura
# se puede observar un disefio factorial 22. El niimero de experimentaciones (N) para el
desarrollo de la BBD es definida por la siguiente ecuacion:

Ecuacion 8.
Factores para el analisis estadistico.
N =2k(k—1)+ Co

Fuente: Elaboracién propia.

Donde k es el nimero de factores y Co es el nimero de puntos centrales, que son los
que se observan en la figura 22.

Figura 22.

Diserio factorial 2° y punto central distribuido en tres dimensiones.
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Fuente: (Brooks, 2023).

El BBD en comparacion con otros métodos de metodologia de superficie de respuesta se
ha demostrado que el BBD y la matriz de Doehlert son las mas eficientes, debido a que por
ejemplo el BBD tiene la ventaja de que no contiene combinaciones en donde todos los
factores tienen los méaximos o minimos parametros simultdneamente, haciendo que los
experimentos no rindan bajo condiciones extremas. Y su distribucion es bastante ordenada
por medio de la caja formada como se observa en la Figura 22. Para esto se hace un sistema
de variables en donde los factores se van variando a diferentes niveles, mostrando la relacion
entre los factores y las variables de respuesta. Se puede afirmar por varias fuentes que el Box
Behnken es un método estadistico efectivo para determinar valores 6ptimos con diferentes
combinaciones de variables.

2. Response Surface method
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La metodologia de superficie de respuesta es un conjunto de técnicas matematicas y
estadisticas muy utiles para la modelacion y andlisis de problemas con distintas variables,
con el fin de poder determinar las mejores condiciones de operacion de un proceso o
fenomeno. Por ejemplo, se pueden encontrar los niveles de temperatura y presion para
maximizar el rendimiento del proceso. En donde el rendimiento esta en funcién de las
variables independientes, en donde es representada como la funcion (Brooks, 2023).

Y = f(x1, x2) + error.
E(y) =1 (x1, x2)

En donde el error se representa en la respuesta y, que en este caso es el rendimiento.
Normalmente, la superficie de respuesta se representa en forma gréafica, en donde E(y) = f
(x1, x2)

Normalmente la metodologia de superficie de respuesta se representa de forma
grafica como se puede observar en la figura 23 se observa la grafica de tres dimensiones en
donde se compara el rendimiento esperado (n) en funcion a los dos factores independientes,
en este caso la temperatura y presion. Para determinar la superficie se utiliza el box behnken
que es disefio de tres niveles que coinciden con a superficie de respuesta. Este consiste en la
combinacion de las factoriales 2¥ con un disefio de bloque incompleto (Brooks, 2023).

Figura 23.

Superficie de respuesta de tres dimensiones mostrando el rendimiento esperado en funcion
de la temperatura (x1) y presion (x2).
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Fuente: (Brooks, 2023).

Ademas, en la igura 24 se puede observar la grafica de contorno que muestra los
puntos en donde se observa el punto maximo y las condiciones de operacion (Brooks, 2023).
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Figura 24.
Grafico de contorno de una superficie de respuesta.
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Fuente: (Brooks, 2023).

Una grafica de contorno es una herramienta estadistica que tiene la funciéon de
explorar la relacion potencial entre tres variables, estas muestran la relacion
tridimensionalmente en dos dimensiones, en donde se muestran los factores X y Y, en este
caso las variables independientes y los valores de respuesta se representan mediante
contornos. Los contornos se pueden representar mediante areas sombreadas, lineas de
contorno o ambas. Como se observa en la siguiente figura se realiza la relacioén entre dos
variables independientes y los contornos con colores representan la variable de respuesta
(Minitab, 2023).

Figura 25.

Lineas de contorno y area mostrando relacion entre tres variables.

[

Fuente: (Minitab, 2023).

Las graficas de superficie 3D y de malla 3D son graficas que se pueden utilizar para
explorar de igual manera la relacion potencial entre tres variables, sin embargo, a diferencia
de una gréfica de contorno esta se representa en tres dimensiones, las variables predictoras
se muestran en el eje X y Y, mientras que la variable de respuesta se representa como una
superficie lisa o cuadricula (Minitab, 2023).
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Figura 26.
Grafica de superficie 3D.
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Fuente: (Minitab, 2023).

3. Anova

El analisis de varianza es un modelo estadistico que se utiliza para comparar las varianzas
entre las medias de diferentes grupos. Una variedad de contextos lo utilizan para determinar
si existe alguna diferencia entre las medias. El resultado de la anova es la estadistica “f”. Esta
relaciéon muestra la diferencia entre la varianza dentro del grupo y la varianza entre grupos,
lo que finalmente produce una cifra que permite que la hipotesis nula es respaldada o
rechazada. Si hay una diferencia significativa entre los grupos, la hipotesis nula no es
compatible y la razon de F sera mayor (Tibco, 2022).
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V. Antecedentes

En los ultimos afios se han realizado diversas investigaciones y experimentaciones acerca
de la produccion o extraccion de silice precipitada. Se ha demostrado que existen diferentes
métodos para producir la silice precipitada a partir de ceniza de bagazo de caia, ademads otra
materia prima utilizada es la ceniza de cascara de arroz que cuenta con propiedades similares
a la del bagazo de cafia (Todkar, 2016). Segin Todkar et al. Existen diversos métodos
descritos a continuacion:

El método convencional para la manufactura de la silice a partir del cuarzo o arena que
es quemado en una caldera, utilizado para producir vidrio la reaccion se da a 1400°C y se da
mediante la siguiente reaccion:

Ecuacion 9.
Reaccion de produccion de silice.
Na,CO; +nSi —» Na,0.5i0, + H,0
Fuente: Elaboracion propia.
El proceso requiere de mucha energia y proporciona una baja pureza de silica

También esta la cdscara de arroz que es sometida a pir6lisis con el fin de remover
compuestos volatiles como hidrégeno, diéxido de carbono y monodxido. El carbon reaccionar
simultdneamente con el vapor sobrecalentado convierte todo a gases aproximadamente a
700°C. Este proceso es altamente caro debido al alta energia que se necesita para llevar a
cabo la pirdlisis (Todkar, 2016).

Otra alternativa es tratando la cascara de arroz con acido fluorhidrico que da como
resultado H>SiFs a este amonio es agregado para proporcionar un complejo (NH4)2SiFs y se
descompone en NH4F y Si0». El filtrado reacciona con un &cido fuerte para obtener HF que
se puede reciclar. La silice obtenida contiene una pureza del 99% (Todkar, 2016).

En otro articulo, se menciona que Haq et al. Evaluaron el efecto de las variables
experimentales en la extraccion de silice a partir de ceniza de cascara de arroz, en este
realizaron mezclas acuosas de 30-250g/L de RHA y 0.2-1.2mol/L de hidroxido de sodio, estas
fueron calentadas con reflujo, se filtraron y finalmente se acidificaron para obtener la silice
precipitada y como subproductos se obtuvo agua y sulfato de sodio. Observaron que los
rendimientos se vieron afectados por diferentes variables como, la concentracion de
hidréxido utilizada, tiempo de reflujo, relacion de cantidades con hidroxido y ceniza, estado
de ceniza y propiedades de la misma. Para finalmente caracterizarla con métodos de FTIR,
XRD, XRF entre otras (Haq, 2014).

Segun Kalapathy et al. existe un método simple para la produccion de silice pura.
Ellos trabajaron en la extraccion en un medio alcalino como silicato que fue precipitado para
formar silica gel mediante una acidificacion. Luego calentaron la silica gel a 80°C por 12
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horas, obteniendo silica xerogel amorfa. En otra fuente se puede encontrar que realizaron la
extraccion con el mismo procedimiento anterior solamente que acidificaron las soluciones de
RHA- silicato extraido con diferentes acidos. Y se encontrd que la composicion elemental de
la silica precipitada gelatinosa dependi6 de la composicion del acido utilizado y sus procesos
de lavado (Kalapathy, 2000).

Della et al. realiz6 diferentes intentos de extraer la silice de la ceniza de cascara de
arroz. Los autores antes de realizar la extraccion quemaron derivados de la ceniza que
contenian material de carbono a varias temperaturas con diferentes tiempos de combustion.
Con esta experimentacion se pudo confirmar que el tratamiento y la combustion de la cascara
de arroz afecta el contenido de silice en las muestras de ceniza. Se llegd a la conclusion que
la extraccion del 95% de silice se dio a una temperatura de 700°C (Della, 2002).

Existen también diferentes usos para la ceniza de bagazo de cafa, por ejemplo,
Arbeldez et al. propuso un estudio en donde se evalia el efecto de la incorporacion de la
ceniza en las propiedades mecanicas y las emisiones de diéxido de carbono del hormigén
preparado con residuo de vidrio. Se encontré que la incorporacion de CBC y RV no afecto
directamente la densidad del hormigén debido a que cuentan con densidades similares, la
resistencia a compresion aumento con la incorporacion de CBC, la mezcla 3:1 presentd la
mayor resistencia a compresion. Y las emisiones de didoxido de carbono disminuyeron con la
incorporacion de ceniza, por lo que el hormigdén modificado con estos compuestos son una
opcion potencial para aprovechar los residuos y reducir emisiones del diéxido de carbono
(Arbeléez et Al, 2022).

Gonzdalez 1. encontr6 una forma de atenuar las extracciones de nutrientes en los
cultivos es devolviendo las cenizas resultantes de combustion de biomasa al suelo. De esta
manera se restituyen parte de los elementos minerales que fueron extraidos durante su
explotacion. Se demostro que la riqueza de potasio en cenizas de sarmiento es del 28% y las
cenizas del cardo es del 15%. Ya que, con los fertilizantes potésicos, especificamente la
ceniza aporta elementos primarios como fosforo y potasio, incluye también de otros
elementos secundarios como calcio y magnesio (Gonzalez, 2022).

Otros autores, como Huang et al. extrajeron silice a partir de la cascara de en un lecho
fluidizado. Para este propodsito ellos quemaron la céscara en un lecho fluidizado en
condiciones controladas. La ceniza producida fue sujeta a una purificacion y luego usar la
ceniza purificada para extraer la silice precipitada. La cantidad de silice obtenida por este
método tuvo mejores propiedades que los métodos por precipitacion. Otro tratamiento que
se le hace a la ceniza de cascara de arroz se realiz6 con glicerol para obtener una solucion de
glicosilicato (Wittayakun, 2008). Paya et al. tituld esta solucion con una solucién de glicerol
acuosa. EL producto final obtenido fue un polvo blanco que se torna como silice amorfa
(Paya, 2001).

Una aplicacion muy utilizada para las cenizas de biomasa se ha utilizado es una
alternativa en bloques de construccion. Investigadores de la Escuela Politécnica Superior de
Linares de la UJA evaluaron la viabilidad de utilizar las cenizas procedentes del proceso de
combustién de biomasa como material alternativo al cemento en la elaboracion de cemento.
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Las pruebas se han evaluado utilizando diferentes adiciones de cenizas para determinar el
efecto que tiene sobre propiedades quimicas, fisicas, mecdnica y mineraldgicas de las
muestras mediante sustitucion del cemento portland, se concluy6d que la mejor relacion en
cuanto a propiedades del cemento fue 1:1 (Andalucia, 2014).

En otro articulo, se realizé6 una produccion de silice precipitada por medio de un
patenta por el Institute of Science Precipitated Silica en donde los quimicos son utilizados
son regenerados para reciclar y utilizarlos en un ciclo. Diversos estudios han sido exitosos
con la extraccion de silice tanto a escala laboratorio como escala piloto, que han dado
requerimientos para hacerlo de manera industrial. El rendimiento obtenido de la silice en este
proceso es del 70% que representa también una conversion de 80 a 90% de silice en la ceniza.
El procedimiento que se siguio fue descrito por los pasos mas importantes como la digestion,
filtracion de la ceniza, precipitacion, filtracion de silice y regeneracion de solucion
(Subbukrishna, 2007).

Autores como Pengthamkeerati et al. realizaron una extraccion de silice mediante un
tratamiento hidrotérmico alcalino y precipitacion de la silice utilizando acidos orgénicos, otra
forma de extraer la silice precipitada. En este se describe que se encontrd la mejor condicion
para extraer la silice, en esta se utilizd una solucion de NaOH 3.0M con la ceniza de bagazo
de cafia con una relacion de ceniza-solucion 1:10g/ml a 90°C en un tiempo de 24 horas. Los
estudios indicaron la importancia de las variables analizadas en el articulo. La precipitacion
de silice por medio de acido citrico y a condiciones de pH 4, son las adecuadas para obtener
el producto con mas pureza de silice con una composicion del 95.6%. Estos fueron analizados
en rayos X de fluorescencia (Pengthamkeerati, 2018).

Yao Zhi-tong realiz6 una preparacion y caracterizacion de silice blanca a partir de
cenizas volantes. Esta fue comprimida en la mezcla alcalina de cenizas seguida de una
extraccion con acido hidro clorhidrico. Las concentraciones de acido, tiempo de reaccion,
relacion de reactivos y rendimientos fueron determinados. La silice blanca es altamente
refinada y se caracteriza por estar hidratada que forma grupos hidroxilo, lo cual hace que la
caracteristica quimica sea estable y tenga excelentes propiedades. [30] Primero se realizé una
activacion, en donde la ceniza fue mezclada con carbonato de sodio anhidro con relacion
1:0.5 y molido por 2 horas. La mezcla fue calcinada en un horno a 950°C por 1.5 horas. En
el proceso de extraccion el producto se agrega a un balon con agitacion. SE prepard con
diferentes concentraciones de 4cido, relaciones, tiempos de reaccion y velocidades de
agitacion (Yao, 2010).

En el estudio de Fardhyanti et al. la ceniza de bagazo de cafia es un residuo utilizado
para la extraccion del polvo de silice. Este polvo puede ser utilizado como absorbente para
la purificacion del etanol. Antes de usarla esta fue lavada con soluciones de 4cido clorhidrico.
Posterior a la reaccion con hidroxido, ellos la filtraron, la acidificaron, se seco hasta que el
peso fuera constante, quiere decir que ya no obtuvo humedad. El mayor rendimiento que se
obtuvo fue de 45.5% que fue alcanzado con una solucion 2 mol/L de NaOH durante 90
minutos. El area de superficie, el didametro del poro y volumen poro del polvo de la silice fue
medida. El polvo de la silice tuvo aplicaciones y pruebas como adsorbente en la adsorcion-
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destilacion, en donde se logrd una concentracion de 99.3% (p/p) que indica que el punto
azeotropico puede ser pasado (Fardhyanti, 2018).

En otro estudio del Arabian Journal of Chemistry de Elanthikkal et Al. realizaron una
extraccion de biosilice a partir de ceniza de palma datilera. Ademads, se muestra su aplicacion
en la fotocatalisis. Este estudio explora la extraccion de la silice pura en nanoparticulas.
Utilizo el método para la extraccion, el primero fue sol-gel o combustion térmica. Las
nanoparticulas de silice fueron caracterizadas por EDX, FT-IR, XRD, SEM, BET y TGA. La
muestra de biosilice quimicamente sintetizada mostré una pureza del 98% y un area de
superficie grande comparada con la biosilice preparada térmicamente con un valor de 376
m?/g. En la parte de la aplicacion de fotocatalisis, la eficiencia de la degradacion de tefiido

de la muestra de biosilice preparada por sintesis fue del 82% mientras que la silice cont6 con
74% (Elanthikkal, 2022).

Banoth S. realiz6 una extraccidon termoquimica de manera sostenible de silice amorfa
a partir de residuos biologicos. El objetivo de este articulo es la utilizacion de la cascara de
arroz con cero residuos que contienen silice como mayor componente en su forma amorfa
utilizado normalmente para reforzar o cambiar propiedades de materiales. Primero se quemo
la céscara de arroz bajo condiciones controladas luego de remover los iones metalicos que
llevo a obtener silice blanca con alta pureza (Banoth, 2021).

El método de extraccion de la silice amorfa fue un proceso de pirdlisis termoquimica.
La silice fue caracterizada por un andlisis de difraccion de rayos X en donde se demuestra la
presencia de silice en forma amorfa. En el FTIR se demostraron en los picos la presencia de
siloxano y grupos silanos. Y en otra muestra que se sometio a UV-visible (absorcion) con una
banda maxima de 367nm demostrando el espectro de fotoluminiscencia, observando una
diferencia con la nano silice tedrica (Banoth, 2021).

La caracterizacion tanto de materia prima como del producto es de vital importancia
Morales, A. realiz6 una caracterizacidon por espectroscopia en el infrarrojo de 6xidos de silicio
depositados en ambiente de N>O. De esta manera se puede obtener y detectar la presencia de
oxidos de silicio, a diferentes condiciones en este caso con variacion de temperatura y de
presion en un rango determinado por el autor. Para realizar la medicion las muestras en forma
de obleas cristalinas de silicio se introdujeron en un horno para su oxidacién térmica en
ambiente de 6xido nitroso (Morales, 2003).

Mediante estudios previos realizados se hizo la identificacion tres bandas de
absorcidn caracteristicas del diéxido de silicio estequiométrico en 1080, 800 y 450 cm™!, los
cuales corresponden a los modos de enlace Si-O, mientras que el pico ubicado en 459 cm’!
que corresponde al modo de vibracioén de balance de enlaces de Si-O (Morales, 2003).
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VI. Metodologia

A. Disefo experimental para la caracterizacion de la ceniza y productos intermediarios del
proceso de produccion.

Analisis granulométrico

1.
2.

(98]

Tomar como muestra 100 gramos de ceniza y pesarlos en la balanza analitica.

La ceniza se colocar en el tamizador del Laboratorio de operaciones unitarias en el
plato de nimero de mesh mas grande.

Se pone a tamizar en un tiempo durante 10 minutos.

Luego, se pesan los tamices por separado y su contenido de ceniza que fue quedando
en cada uno de ellos.

Al obtener estos datos, se calcula el porcentaje que paso en cada tamiz, permitiendo
realizar el analisis granulométrico graficamente colocando el porcentaje que pasé en
el eje Y, el tamafio de particula en el eje X. Estos con el fin de determinar el
comportamiento y la distribucion que tiene la muestra de ceniza analizada.

Determinacion de humedad

1.

Para obtener los datos de humedad se toman tres muestras de 10 gramos de ceniza en
triplicado, estos se pesan inicialmente para obtener los datos de referencia, luego se
colocan en un secador a 100°C durante un tiempo de 6 horas.

Periodicamente tomar pesos de las muestras cada 20 minutos para observar el cambio
por contenido de humedad.

Estas mediciones se realizan hasta que la temperatura se hizo constante y por medio
de las diferencias de pesos entre la muestra inicial y final para determinar la humedad
contenida en la muestra.

Posteriormente se realiza el calculo de humedad en la muestra mediante la siguiente
ecuacion:

Ecuacion 10.

Célculo de humedad.

Ww 100

w(%) = Ws

Ww = peso de agua en la muestra.

Ws = peso de sélido seco en la muestra.

Fuente: Elaboracion propia.

Esto representa la proporcion porcentual entre la fase liquida (agua) y solida de la

muestra. Ya con ello se pudo determinar un promedio de la humedad que existe en toda la
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ceniza utilizada para la produccion de silice precipitada. Esto afecta directamente en la pureza
de la ceniza, ya que dependiendo la cantidad de humedad que se tenga puede tener mayor
proporcion de silice en la muestra experimental.

Contenido de la ceniza

La muestra se somete en medio de fluorescencia de rayos x, en donde se describe los
compuestos presentes en la ceniza, que en este caso también se midi6 el Loss of Ignition en
la muestra para ver el comportamiento y tener una mejor referencia de que compuestos
contiene. La muestra de ceniza analizada fue enviada a Cementos Progreso para poder
determinar la composicion de la ceniza y observar que cantidades estuvieron disponibles
como materias primas y que pudieron extraerse.

B. Disefio experimental a escala laboratorio de produccién de silice precipitada a partir de
ceniza de bagazo de cafia

Esta es la metodologia a la que se llegd posterior a una profunda investigacion en la parte
tedrica y experimentacion para definir pardmetros de operacion como resultados para
respaldar la obtencion de silice precipitada por este medio. Es importante destacar que se
realizaron diferentes muestras con variacion de parametros para comprobar la trazabilidad de
la silice y definir el proceso de forma que pueda ser replicado asi poder obtener el producto
terminado deseado.

Para la validacion del método es importante hacerlo significativo en donde se muestre la
repetibilidad y sea representativo para que el método se pueda estandarizar y pueda utilizarse
en procesos de planta piloto, investigaciones y en la industria. Este método tiene el valor
agregado de promover la economia circular. Por lo que para validarlo se necesita realizar una
mejora de proceso y aplicar el valor agregado de la materia prima en funcion al producto
obtenido para el uso en la industria y diferentes sectores.

Cuadro 7.

Reactivos para la produccion de silice precipitada

Reactivo Cantidad
Ceniza de bagazo de cana 15.000 g (+0.001g)
Hidréxido de potasio puro 10.000 g (£0.001g)

Agua destilada 200.00 ml (£ 0.05 ml)
Acido clorhidrico al 29.5% | 100.00 ml (+ 0.05 ml)
(v/v)

Fuente: Elaboracién propia.
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Cuadro 8.

Cristaleria y equipos para la produccion de silice precitada

Cristaleria/equipo Cantidad
Baldn de laboratorio 1 unidad de 500.00 ml (£0.250 ml)
Condensador 1 unidad de 50.17 cm (£0.05 cm)

Sistema de reflujo (kit de destilacion)

1 unidad

Kitasato

1 unidad de 1000.0 ml (£0.8 ml)

Filtro Buchner

1 unidad

Mangueras

3 unidades de 5.00cm (£0.05cm) de
didmetro

Bomba de vacio

1 unidad

Papel filtro 5 unidades de 10cm (£0.05cm) de diametro
Potenciometro 1 unidad

Beakers 3 unidades de 50ml

Erlenmeyer 1 unidad de 250ml (£12.5ml)

Estufa con agitador magnético 1 unidad

Balanza analitica 1 unidad

Probeta

1 unidad de 50.0ml (+0.2ml)

Bureta

1 unidad de 50.0ml (£0.050ml)

Fuente: Elaboracion propia.

. Pesar en la balanza analitica 15.000 gramos (£0.001g) de ceniza junto con 10.000
gramos (+0.001g) de hidroxido, siendo una relacion 1.5 ceniza/hidroxido.

. Con una probeta depositar 180 ml (+0.2ml) de agua destilada al balon de 500ml
(£0.250 ml).

. Agregar la ceniza, el hidroxido de potasio y agitador magnético al balon de 500ml
(£0.250 ml).

. Armar el kit de destilacion con las respectivas piezas, el balon unido al condensador
y termOmetro para control de la temperatura, todo esto arriba de una estufa con
agitacion.

Se coloca en reflujo los reactivos utilizados durante 165 minutos a 85.0°C (+0.5°C)
de temperatura esto con el fin de obtener el silicato de potasio.

. Posterior al reflujo, el producto obtenido se filtra al vacio debido a que se quiere
separar el carbono y otros componentes del poli silicato de potasio obteniendo una
solucion altamente alcalina (en un rango de pH 13-14).

. El producto que queda en el balon de 500 ml (£0.250 ml) se lava con 20 ml de agua
para filtrar y sacar la mayor cantidad de solucion alcalina.
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8. Analizar las muestras de poli silicato de potasio para observar la cantidad de silicato
obtenido de la reaccion.

9. Acidificar la solucion alcalina con acido clorhidrico en una bureta, utilizando
agitacion para formar el precipitado deseado.

10. Luego, filtrar la solucion acidificada para separar el liquido y s6lido, en este caso es
el cloruro de potasio que puede ser utilizado como fertilizante y la silice precipitada.

11. Secar silice precipitada en el sol o en un horno durante un tiempo determinado para
obtener el solido deseado.

C. Diseio experimental en la produccion de silice precipitada por medio de diferentes
parametros para el reflujo.

Para la determinacion de los mejores parametros para la produccion de silice precipitada
se utiliz6 un Box Behnken Design, lo cual ayudd a observar el efecto de las variables
seleccionadas que en este caso son:

e Tiempo de reflujo
e Relacidn de cantidad de ceniza e hidroxido
e Temperatura

Para realizar el reflujo de la reaccion y formar silicato a partir de cenizas se utilizaron
varios materiales y equipo que se pueden encontrar en los cuadros 8 y 9:

Cuadro 9.

Reactivos para la produccion de silicatos.

Reactivo Cantidad

Ceniza de bagazo de cana 100.000 g (+0.001g)
Hidréxido de potasio puro 100.000 g (£0.001g)
Agua destilada 1500 ml

Fuente: Elaboracion propia
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Cuadro 10.

Cristaleria y equipos para la produccion de silicatos.

Cristaleria/equipo Cantidad

Balon de laboratorio 1 unidad de 500 ml (£0.250 ml)

Condensador 1 unidad de 50.17 cm (£0.05 cm)

Sistema de reflujo (kit de destilacion) 1 unidad

Kitasato 1 unidad de 1000.0 ml (£0.8 ml)

Filtro Buchner 1 unidad

Mangueras 3 unidades de 5.00 cm (£0.05cm) de
diametro

Bomba de vacio 1 unidad

Papel filtro 5 unidades de 10.0 cm (£0.05cm) de
diametro

Potencidmetro 1 unidad

Beakers 3 unidades de 50ml

Erlenmeyer 1 unidad de 250ml (£12.5ml)

Estufa con agitador magnético 1 unidad

Balanza analitica 1 unidad

Probeta 1 unidad de 50ml (+0.2ml)

Fuente: Elaboracién propia.

Para la experimentacion se realizan 15 corridas en donde se hace una variacion de
variable mientras que las otra se mantiene constante, esto con el fin de determinar el punto
optimo de produccidn y se pueda obtener el mayor rendimiento posible.

Para evaluar el parametro de tiempo de reflujo se realiza el siguiente procedimiento:

1. Pesar en la balanza analitica 10.000, 15.000 y 20.000 (+0.001g) gramos de ceniza
junto con 10.000 y 20.000 (£0.001g) gramos de hidroxido de potasio.

2. Con una probeta depositar 180 ml de agua destilada al balon de 500ml.

Agregar la ceniza, el hidréxido de potasio y agitador magnético al balon de 500ml.

4. Armar el kit de destilacion con las respectivas piezas, el balon unido al condensador
y termometro para control de la temperatura, todo esto arriba de una estufa con
agitacion.

5. Poner a reflujar los reactivos utilizados durante 165 minutos a 80.0°C, 85.0°C y
90.0°C (£0.5°C) de temperatura esto con el fin de obtener el silicato de potasio.

6. Posterior al reflujo, el producto obtenido se filtra al vacio debido a que se quiere
separar el carbono y otros componentes del polisilicato de potasio obteniendo una
solucion altamente alcalina (pH 13-14).

(98]

En este procedimiento el tiempo de reflujo se mantiene constante, en donde se varia la
temperatura y la relacion de ceniza/KOH en cantidades de reaccion para obtener resultados
de eficiencia en cinco corridas.
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Para realizar el reflujo de la reaccion y formar silicato a partir de cenizas con relacion
constante se utilizaron varios materiales y equipo que se pueden encontrar en los cuadros 10
y 11:

Cuadro 11.

Reactivos para la produccion de silicatos.

Reactivo Cantidad

Ceniza de bagazo de caina 100.000 g (£0.001g)
Hidréxido de potasio puro 100.000 g (£0.001g)
Agua destilada 1500 ml

Fuente: Elaboracién propia.

Cuadro 12.

Cristaleria y equipos para la produccion de silicatos.

Cristaleria/equipo Cantidad

Balon de laboratorio 1 unidad de 500 ml (£0.250 ml)

Condensador 1 unidad de 50.17 cm (£0.05 cm)

Sistema de reflujo (kit de destilacion) 1 unidad

Kitasato 1 unidad de 1000 ml (£0.8 ml)

Filtro Buchner 1 unidad

Mangueras 3 unidades de 5.00 cm (£0.05cm) de
diametro

Bomba de vacio 1 unidad

Papel filtro 5 unidades de 10.00 cm (£0.05cm) de
diametro

Potencidmetro 1 unidad

Beakers 3 unidades de 50ml

Erlenmeyer 1 unidad de 250ml (£12.5ml)

Estufa con agitador magnético 1 unidad

Balanza analitica 1 unidad

Probeta 1 unidad de 50ml (£0.2ml)

Fuente: Elaboracion propia.

Para evaluar la variable de relacion entre ceniza e hidroxido de potasio se realiza el
siguiente procedimiento:

1. Pesar en la balanza analitica 20.000 gramos (£0.001g) de ceniza junto con 20.000
gramos (+0.001g) de hidroxido de potasio.
2. Con una probeta depositar 180 ml de agua destilada al balon de 5S00ml (£0.250 ml).
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3. Agregar la ceniza, el hidroxido de potasio y agitador magnético al balon de 500ml
(£0.250 ml).

4. Armar el kit de destilacion con las respectivas piezas, el balon unido al condensador
y termometro para control de la temperatura, todo esto arriba de una estufa con
agitacion.

5. Se coloca en reflujo los reactivos utilizados durante 90,165 y 240 minutos a 80°C,
85°C y 90°C (£0.5°C) de temperatura esto con el fin de obtener el silicato de potasio.

6. Posterior al reflujo, el producto obtenido se filtra al vacio debido a que se quiere
separar el carbono y otros componentes del poli silicato de potasio obteniendo una
solucion altamente alcalina (pH 13-14).

Para este procedimiento la variable de relacion de ceniza e hidroxido de potasio se deja
constante siendo esta una relacion 1:1 en cinco experimentaciones, variando la temperatura
y el tiempo de reflujo.

Para realizar el reflujo de la reaccion y formar silicato a partir de cenizas a temperatura

constante se utilizaron varios materiales y equipo que se pueden encontrar en los cuadros 12
y 13:

Cuadro 13.

Reactivos para la produccion de silicatos.

Reactivo Cantidad

Ceniza de bagazo de caia 100.000 g (£0.001g)
Hidroxido de potasio puro 100.000 g (£0.001g)
Agua destilada 1500 ml

Fuente: Elaboracion propia.
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Cuadro 14.

Cristaleria y equipos para la produccion de silicatos.

Cristaleria/equipo Cantidad

Balon de laboratorio 1 unidad de 500 ml (£0.250 ml)

Condensador 1 unidad de 50 cm (£0.05 cm)

Sistema de reflujo (kit de destilacion) 1 unidad

Kitasato 1 unidad de 1000 ml (£0.8 ml)

Filtro Buchner 1 unidad

Mangueras 3 unidades de 5.00cm (£0.05cm) de
diametro

Bomba de vacio 1 unidad

Papel filtro 5 unidades de 10.00cm (£0.05cm) de
diametro

Potencidmetro 1 unidad

Beakers 3 unidades de 50ml (+0.2ml)

Erlenmeyer 1 unidad de 250ml (£12.5ml)

Estufa con agitador magnético 1 unidad

Balanza analitica 1 unidad

Probeta 1 unidad de 50ml (+0.2ml)

Fuente: Elaboracién propia.

Para evaluar la variable de temperatura se realiza este procedimiento:

1.

Pesar en la balanza analitica 10, 15 y 20 gramos (+0.001g) de ceniza junto con 10 y
20 gramos (+0.001g) de hidroxido.

Con una probeta depositar 180 ml de agua destilada al balon de 500ml (£0.250 ml).
Agregar la ceniza, el hidroxido de potasio y agitador magnético al balén de 500ml
(£0.250 ml).

Armar el kit de destilacion con las respectivas piezas, el balon unido al condensador
y termOmetro para control de la temperatura, todo esto arriba de una estufa con
agitacion.

Se coloca en reflujo los reactivos utilizados durante 90, 165 y 240 minutos a 85°C
(£0.5°C) de temperatura esto con el fin de obtener el silicato de potasio.

Posterior al reflujo, el producto obtenido se filtra al vacio debido a que se quiere
separar el carbono y otros componentes del poli silicato de potasio obteniendo una
solucién altamente alcalina (pH 13-14).

En este caso la temperatura trabajada es de 85°C (£0.5°C), realizando variaciones en la
relacion de ceniza e hidréxido de potasio, ademas de variar el tiempo de reflujo, esto se
realizo en cinco experimentaciones.

Luego de obtener todos los resultados de rendimiento de reaccion se utiliza una
herramienta estadistica que es utilizada para investigar y observar la interaccion o relacion
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de las variables en el proceso es la metodologia de superficie de respuesta, esta consiste que
entre las variables explicativas se encuentre la variable de respuesta y la relacion entre ellas.

Se determinan resultados por medio de graficas de diferentes escenarios en la
experimentacion para observar cudl de las variables tiene un mayor efecto en el rendimiento
de la obtencion del silicato de potasio. Para finalmente determinar las condiciones de
operacion adecuadas para obtener un rendimiento alto de reaccion en el proceso.

Encontrar las mejores condiciones de operacidon se enfoca en la reaccion de reflujo para
producir el silicato de potasio, por lo que se realiza el reflujo y la filtracion para determinar
la cantidad de silicato obtenido dentro de las muestras. Esto con el fin de encontrar los
parametros adecuados para obtener la maximizacion de produccién de silicato a partir de la
materia prima y recursos utilizados. Esta maximizacion se realizd mediante ecuaciones
matematicas obteniendo resultados en forma grafica y numéricos.

D. Determinacion de silicatos de potasio

El contenido de silicatos de potasio se determina por medio de espectrofotometria
UV/VIS. Primero, se realiza una curva de calibracion con una solucion de silicato de potasio
que es utilizada como blanco. En donde relaciona la absorbancia con la concentracion de
silicato, luego de hacer la curva se configuran las lecturas del espectrofotometro a una
longitud de onda a 410nm y se hacen las mediciones de absorbancia en triplicado por cada
muestra esto con el fin de tener un resultado més exacto y estadisticamente significativo. Ya
con las absorbancias obtenidas es posible relacionarla con la concentracion de silice en la
muestra mediante la curva de calibracion.

1. Me¢étodo del molibdosilicato para analisis de silicatos.

Cuadro 15.

Reactivos para el método de cuantificacion de silice.

Reactivo Cantidad
Molibdato de amonio puro 15.000 g (+0.001g)
Acido oxalico al 99% 10.000 g (+0.001g)
Metasilicato de sodio puro 8.000 g (+0.001g)
Bicarbonato de sodio puro 15.000 g (x0.001g)
Acido clorhidrico al 29.5% 10 mL

Agua destilada 2000 mL

Fuente: Elaboracién propia.
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Cuadro 16.

Cristaleria y equipo para el método de cuantificacion de silice.

Cristaleria/equipo Cantidad

Balones aforados 6 unidades de 50 mL (£0.025ml)
Balon aforado 1 unidad de 1000mL

Balones aforados 3 unidades de 100 mL (+0.05ml)
Potencidmetro 1 unidad

Balanza analitica 1 unidad

Espectrofotometro UV/VIS 1 unidad

Estufa con agitador magnético 1 unidad

Espétula analitica 1 unidad

Varilla de vidrio 1 unidad

Piseta de agua destilada 1 unidad

Beakers 4 unidades de 250 mL (£12.5ml)
Probetas 2 unidades de 50 mL (+0.2ml)
Beakers 3 unidades de 100 mL (+£10ml)
Guantes 1 par

Erlenmeyer 1 unidad de 250 mL (£12.5ml)

Fuente: Elaboracion propia.

Procedimiento

1. Disolver 10.000 gramos (+0.001g) de molibdato de amonio hepta-hidratado en
100 mL de agua destilada con agitacion y calentamiento.

2. Ajustar la solucién de molibdato de amonio a pH 7-8 si es necesario, con
hidréxido de sodio exentos de silice.

3. Disolver 7.50 gramos (£0.001g) de 4cido oxalico en 100 mL de agua destilada
en balon aforado.

4. Disolver 4.73 gramos (+£0.001g) de metasilicato de sodio en 1000 mL de agua
destilada en balon aforado que se utiliza para la curva de calibracion.

5. Preparar soluciones patron de silice diluyendo 10 mL de solucion madre de
metasilicato de sodio en 1000 mL de agua (1mL = 10ug SiO»)

6. Anadir a 50.0 mL (£0.2ml) de muestra en un beaker de 250 mL.

7. Afadir 1.0 mL (+0.2ml) de HCI 1M al beaker de 250 mL.

8. Anadir 2.0 mL (£0.2ml) de solucion de molibdato al beaker de 250 mL y
mezclar los reactivos.

9. Dejar reposar durante 5-10 minutos.

10. Anadir 2.0 mL (£0.2ml) de solucién de 4cido oxalico y mezclar, dejando reposar
durante 2 minutos esperar a que se torne un color amarillento fuerte.

11. Medir por medio de fotometria la absorbancia a una longitud de onda a 410 nm.
No puede realizarse después de 15 minutos.

12. Realizar curva de calibracion y hacer lecturas de las muestras de silicato.

62



13. Determinar concentracion en ppm de las muestras reflujadas, con base a lo
obtenido en las lecturas.

En resumen, la espectrofotometria para un silicato de potasio se basa en la medicion de
la absorcion de luz a cierta longitud de onda especifica. Al utilizar una curva de calibracion
de soluciones estandar de silicato de potasio, se puede obtener la concentracion de silicato de
potasio presente en la muestra desconocida a partir de la absorbancia medida.

63



VIIL

Resultados

A. Caracterizacion de la ceniza de bagazo de cana

Cuadro 17.

Propiedades fisicoquimicas del material.

Propiedades Caracteristica
Peso molecular de muestra de ceniza 64.35 g/mol
Naturaleza Sélido amorfo
Color Gris oscuro
Textura Polvo fino, suave
Olor Inodoro
Tamano de particula 1-10 um

Fuente: Elaboracién propia.

Cuadro 18.

Composicion quimica de ceniza de bagazo de cafia (% m/m).

AlOs | CaO | Cr0s3 | FexOs | KO

MgO | MnO | Na,O | P,Os | SO3

Si02

TiO;

LOI

Total

562 1635]0.02 [3.02 |7.77

373 10.08 |1.07 |2.77 | 0.11

54.12

0.25

14.88

99.79

Fuente: Elaboracion propia.

Informacién obtenida de estudio de rayos X por fluorescencia por parte de Cementos
Progreso. Estos son composiciones en porcentaje.

Cuadro 19.

Humedad contenida en la ceniza

Muestra Humedad (£0.002m/m)
1 2.52%
2 2.31%
3 1.79%
Promedio 2.21%

Fuente: Elaboracion propia.
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Cuadro 20.

Determinacion de densidad aparente (de bulto) de la ceniza de bagazo de cana

Propiedad Valor obtenido (£0.005 g/cm?)
Densidad obtenida 2.249
Densidad teorica 2.330

Fuente: Elaboracién propia.

Figura 27

Analisis granulométrico de ceniza de bagazo de cana.

Andlisis granulométrico de CBCA
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Fuente: Elaboracion propia.

Para que el andlisis granulométrico proporcione mas informacion se tiene que determinar
unos rangos de menor tamafio para obtener mas detalle del tamafio de particula, se determind
que el tamafo de particula a 0.125um favorece la reaccion obteniendo resultados con mejores
rendimientos. Ademas, se recomiendan que el mesh y la escala sea de menor tamafio para
determinar un tamafio adecuado para esta materia prima, siendo la ceniza de bagazo de cana
de azucar.

B. Produccion de silice precipitada a partir de ceniza de bagazo de cafia

La metodologia propuesta para la produccion de silice precipitada a partir de ceniza de
bagazo de cafia esta detallada en la seccion VI. Que corresponde al apartado de metodologia
en el inciso B. En esta se tienen todos pasos a seguir para realizar este proceso junto con la
explicacion de los reactivos, equipos y pardmetros utilizados en este proyecto. Esta
metodologia se realizd en base a experimentacion realizada en el laboratorio y literatura
citada investigada para la produccion de silice precipitada a través de diferentes antecedentes
y articulos cientificos. Dentro de la literatura se encontraron varias metodologias para llegar
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al mismo producto, sin embargo, son otro tipo de materias primas como cascara de arroz,
componentes quimicos, entre otros. Se buscod explicar el proceso y los pardmetros de
operacion adecuados para la produccion de esta. Con ello se pudo obtener el producto
deseado con las propiedades analizadas para respaldar la composicion de la silice producida.
Finalmente, se llegd a esta metodologia en conjunto de varias corridas con sus respectivos
resultados para discutir el proceso que se llevo a cabo en las diferentes fases para llegar al
producto terminado deseado.

Cuadro 21.

Proporciones y produccion de corridas para obtencion de silice precipitada.

No | Cantidad | Cantidad de SiO> | Cantidad | Relacion Silice Rendimiento
de ceniza | en muestra | de (ceniza/hidroxido) | obtenida (%)
(£0.001g) | (£0.001g) hidroxido (x0.001g)

(£0.001g)

1 20.000 5.056 15.000 1:0.75 3.075 60.82

2 20.000 5.056 20.000 1:1 4.187 82.81

3 15.000 3.794 20.000 0.75:1 2.001 52.74

4 10.000 2.529 20.000 1:2 1.643 64.97

Fuente: Elaboracion propia.
Cuadro 22.

Rendimiento respecto a tiempos de reaccion con reflujo.

Corrida Tiempo de | Relacion Temperatura Rendimiento (%)
reflujo (min) | (ceniza/hidroxido) (x0.5°C)

1 360 1:0.75 80.0°C 60.82

2 100 1:1 80.0°C 82.81

3 90 0.75:1 85.0°C 52.74

4 95 1:2 80.0°C 64.97

Fuente: Elaboracion propia.
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Figura 28.

Curva de secado de silice obtenida después de precipitacion.
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Fuente: Elaboracién propia.
Figura 29.

Espectroscopia FTIR para la silice comercial.
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El %T representa el porcentaje de transmitancia que paso en la muestra por el espectro de
IR.

Fuente: Elaboracion propia.
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Figura 30.

Espectroscopia FTIR para la silice obtenida.
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El %T representa el porcentaje de transmitancia que pas6 en la muestra por el espectro de
IR.

Fuente: Elaboracion propia.

C. Andlisis estadistico de los resultados experimentales

Cuadro 23.

Disefios de superficie de respuesta disponibles por numero de factores continuos y nimero
de datos de muestra

Factores continuos

Disefio 2|3|4|5|]6| 7| 8| 9|10
Desbl do |13(20|31(52|90| 152
Compuesto central 100% esblogueado
Bloqueado |14|20|39|54|90]|160
Desbl d 32|53| 88 | 154
Compuesto central 50% il il
Bloqueado 33|54| 90 | 160
Desbl d 90 | 156
Compuesto central 25% eshloqueado
Bloqueado 90 | 160
Desbloqueado 158
Compuesto central octavo
Bloqueado 160
D 15(2 2 1 1
Box Behnken esbloqueado 5|27|46|54| 6 301|170
Bloqueado 27 46|54 | 62 130|170

Fuente: Elaboracion propia.
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Caja de Behnken de variables independientes.

Cuadro 24.

Niveles
Variables Unidad Nomenclatura -1 0 1
Relacion ceniza/hidréxido g/g A 0.5 1 1.5
Tiempo Min B 90 165 240
Temperatura °C C 80 85 90
Fuente: Elaboracion propia.
Cuadro 25.
Variables de Behnken de variables dependientes.
Niveles
Variables Unidad Nomenclatura -1 0 1
Rendimiento Silice (%) g/g D 40% 50% 60%
Fuente: Elaboracion propia.
Figura 31.

Grafico de contorno de rendimiento vs tiempo, relacion.

Grafico de contorno de rendimiento vs tiempo, relacion
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Fuente: Elaboracion propia.
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Figura 32.

Grafico de superficie de respuesta rendimiento vs tiempo, relacion.
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Fuente: Elaboracién propia.
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Figura 33.

Grafico de contorno de rendimiento vs temperatura, relacion.
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Fuente: Elaboracion propia.
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Figura 34.

Grdfico de superficie de respuesta rendimiento vs temperatura, relacion.
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Fuente: Elaboracién propia.

72



Figura 35.

Grafico de contorno de rendimiento vs temperatura, tiempo.
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Fuente: Elaboracién propia.
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Figura 36.

Grafico de superficie de respuesta rendimiento vs temperatura, tiempo.
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Figura 37.

Diagrama de Pareto del efecto estandarizado.

Grafico de Pareto mostrando el efecto estandarizado de cada
combinacion de variables. Variable de respuesta rendimiento, a=0.05
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Fuente: Elaboracién propia.
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VIII. Discusion de resultados

Con el proposito de producir silice precipitada a partir de ceniza de bagazo de cafia,
inicialmente se realiz6 una caracterizacion de la materia prima, que en este caso es la ceniza
de bagazo de cafia, ya que es de vital importancia conocer las propiedades fisicoquimicas
para su manejo adecuado de la silice, también conocer su composicion es un prueba para
definir la forma en que se puede utilizar esta materia prima para producir silice, determinando
si es apta para el proceso y estandarizar la repetibilidad del método. Con la diversidad de
materias primas que tienen altas concentraciones de silice puede haber diferentes
rendimientos. Se propuso una metodologia con todos los pardmetros y condiciones para
llegar al producto deseado. Logrando obtener las mejores condiciones para el proceso que
permite obtener el mayor rendimiento posible en la experimentacion del trabajo.

Se utiliz6 la fluorescencia de rayos X para determinar los componentes que tiene la
materia prima, debido a que se necesita un método cuantitativo para obtener el valor exacto
del contenido de cada componente en la ceniza, esto es de vital importancia para determinar
los rendimientos del proceso. En el cuadro 18, se puede observar el resultado de la
fluorescencia de rayos X que la ceniza contiene un 54.12% de 6xido de silicio, el componente
de interés para la produccion de este producto ya que normalmente el silicio existe como
oxido. Esta prueba confirma que la mayor parte de la ceniza de bagazo de cafa es o6xido de
silicio y por lo tanto es una buena materia prima para la produccion de silice.

Ademas, se observaron factores fisicos como el color o el olor, respecto al primer
factor mencionado, tener una materia prima de color oscuro quiere decir que todavia tiene
carbono disponible debido a que no se quemd del todo, por lo que es un indicador de
presencia de componentes volatiles. Este factor es importante debido que las propiedades y
la ausencia de componentes como carbono o aluminio indican una mayor proporcion de silice
en la muestra, teniendo un impacto directo en la obtencion del silicato, ya que al tener una
ceniza con una combustion completa cuenta con mayor cantidad de 6xido de silicio.

En la figura 27, se puede observar que como parte de la caracterizacion se hizo un
analisis de tamafio de particula por medio del anélisis granulométrico. Se puede afirmar que
el 93.47% de la ceniza analizada tiene un tamafio de particula menor a 0.125mm, esto quiere
decir que es una particula de tamafo pequefio, favoreciendo la reaccion debido a que la ceniza
en conjunto representa un area de contacto mayor, por lo que al ponerlo en contacto con el
hidréxido de potasio la reaccion se llevo a cabo de la mejor manera en términos de area de
contacto. Esto se fundamenta mediante el analisis de tamafio de particula en una reaccion, el
tamafio grande significa que hay menor area de contacto y cuesta mas llevar a cabo una
reaccion. un tamafo pequefio hace que las reacciones sean mas eficientes y pueda tener
mejores rendimientos, esto debido a la esfericidad, poca segregacion y uniformidad del
tamafo de particula.
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La humedad fue medida debido a que la ceniza es higroscopica por lo que absorbe
humedad en el tiempo ya que esta entra en equilibrio con la humedad del ambiente que lo
rodea, variando su contenido. El contenido de agua que hay en la ceniza afecta directamente
a la pureza de la muestra, debido a que en agua de la muestra provoca que la proporcion de
silice disminuya. Por lo que la humedad se busca reducir la humedad para aumentar la pureza
y el porcentaje contenido de silice sea mayor. Ademas, durante el secado de la muestra se
necesita remover mayor cantidad humedad esto representa mas tiempo de operacion del
horno secador lo que incide en mayores costos de consumo de energia a temperaturas mucho
mas altas que la ambiental.

Por medio de diferencias de pesos se determin6 una humedad de 2.21% en promedio.
Siendo una cantidad representativa, por lo que se recomienda que al operar con la ceniza de
bagazo de cafia se utilice en el menor tiempo posible para evitar las altas cantidades de
humedad en la materia prima. La ceniza de bagazo de cafia al salir de los hornos del ingenio
cuenta con un aproximado de 1%. La densidad obtenida de la muestra de ceniza determinada
fue de 2.249 g/cm3, mientras que el valor tedrico es de 2.330 g/cm3.

Una vez caracterizada la materia prima y verificar que es la ceniza de bagazo de cana
es una fuente rica de silice, se procede con la extraccion del silicato para poder proponer una
metodologia. La extraccion consta de estos pasos: El reflujo, la filtracion al vacio,
acidificacion, filtracion al vacio y secado final. Inicialmente, se realiz6 el reflujo que consiste
en colocar la ceniza, el hidroxido de potasio y agua en conjunto. Se pudo obtener la silice
precipitada a partir de ceniza de bagazo de cafa de azlcar por el método propuesto en el
trabajo. Para la extraccion se utilizo filtracion al vacio porque los silicatos son solubles en
agua, permitiendo la separacion del silicato y los otros componentes que se obtienen como
subproductos que tienen diversos usos en otros procesos industriales.

Se realiz6 una metodologia para la produccion de silice precipitada a partir de ceniza
de bagazo de cafia, en el cual se determinaron las proporciones de reactivos adecuados, asi
manteniendo una relacion mayor de ceniza que de hidroxido de potasio, en esta
experimentacion se propone una relacion 1.5 debido a que es con la que se obtuvo mayor
rendimiento, ya que la silice disponible es mayor. Cabe destacar que en todo el proceso y en
el reflujo se utilizan 200mL de agua destilada, debido a que la silice es soluble en agua,
mientras que los otros componentes no son solubles en agua, por lo que al momento de filtrar
al vacio se separan las fases por medio diferencia de solubilidades. De la solucion obtenida
de silicato esta se acidifica, ya que a pH entre 5-8 comienza a precipitar formando un sélido
en forma de 6xido de silicio himeda por lo que es necesario remover el agua contenida del
producto obtenido, por ello se utiliza un horno secador para acelerar el proceso de la
remocion de humedad.

Se eligi6 este método de produccion de silice debido a que los subproductos obtenidos
posterior a las filtraciones pueden ser utilizados para otros procesos, estos pueden ser
materias primas, productos intermedios o terminados, promoviendo la economia circular. Por
ejemplo, el carbono y otros componentes obtenidos de la primera filtracion puede ser
utilizada para hacer mascarillas de carbon activado o produccion de grafito.
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Otro de los subproductos obtenido de la filtracion del silicato es la solucion de cloruro
de potasio al separarse de la silice precipitada, que cominmente se utiliza como fertilizante
para plantas. Por ello, la principal razén de utilizar el hidroxido de potasio en lugar de
hidréxido de sodio, ya que el cloruro de potasio obtenido de la filtracion tiene un uso con
beneficios ambientales que permite utilizarse en la agroindustria u otros campos de las
plantas.

Ya con la metodologia realizada y aprobada, en donde se entendio el proceso de
produccioén con mayor claridad, se llegaron a realizar diversas experimentaciones para la
obtencion de silice precipitada. En estas se definieron las variables que pueden afectar al
proceso de produccion completo obteniendo diferentes rendimientos. Como se observa en el
cuadro 21 y 22, se obtuvo rendimientos en un rango aproximadamente de 30% a 48%, por lo
que se puede afirmar que es importante tomar en cuenta las cantidades utilizadas de cada
reactivo, ya que si cuentan con una variacion estadisticamente representativa. La que obtuvo
mayor rendimiento con un 47.98% de rendimiento, cont6 con una relacion 1:1 de ceniza e
hidroxido y 100 minutos de reflujo, cabe destacar que esto también depende de la forma en
que se llevaron a cabo las operaciones unitarias como la filtracion al vacio y el secado de la
silice.

Todas las experimentaciones se manejaron con la misma cantidad de agua destilada,
siendo esta de 200mL, por ello se realizdo una curva de secado y mostrar la tendencia
caracteristica de secado en la muestra, se necesitaron 260 minutos para remover la humedad
contenida en la muestra, ya que la silice tiene agua contenida y requiere de temperaturas por
arriba de los 200°C. En la figura 26 se observa la curva caracteristica que muestra la remocion
de humedad respecto del tiempo, en donde esta carece de una etapa de velocidad de secado
constante, ya que la remocioén de humedad es proporcional a la cantidad de agua contenida
en la muestra. La silice con una humedad pequena que es menor al 20%, disminuye la
velocidad de secado, esto puede comprobarse en los ultimos puntos tomados de la curva.

Para comprobar la presencia de silice en el producto terminado a partir de las
experimentaciones se realizo una lectura de espectroscopia FTIR, esto debido a que es un
método cualitativo que puede proporcionar la presencia de los diferentes compuestos con el
fin de confirmar que el contenido de silice sea el mayor, dando las propiedades deseadas del
producto. Se realizd una comparacion de espectros entre silice comercial y la silice
experimental para observar las similitudes y variaciones en los picos de los compuestos
quimicos presentes.

Luego de comprobar y obtener producto terminado, se busc6 determinar las variables
y pardmetros mas importantes para obtener el mayor rendimiento posible y asi proponer, por
medio de un andlisis estadistico las condiciones de operacion adecuadas para obtener la
mayor cantidad de silice en el proceso. Para llevar a cabo el analisis se utilizé el método de
superficie de respuesta ya que permite observar como las variables independientes que son
temperatura, tiempo y relacion ceniza/hidroxido, afectan a la variable de respuesta que es el
rendimiento. El disefio de Box-Behnken fue una herramienta muy util debido a que ayudo a
determinar las mejores condiciones del reflujo de la ceniza con 15 factores de las diferentes
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variables esto determinado por la ecuacion 2, definiendo puntos de disefio con una serie de
combinaciones de niveles altos, bajos y medios como se puede observar en el cuadro 24 y
25. Este disefio no muestra la combinacion extrema de todos los factores, esto quiere decir
que no se coloco la mayor relacion, tiempo y temperatura en una corrida esto debido a que
se establecieron limites en la experimentacion y a cierto punto, pero se compensa con una
mejor prediccion de los parametros adecuados para la produccion del silicato.

Se obtuvo rendimientos con diferentes condiciones de operacion en donde se variaron
las variables independientes. Esto se representd graficamente tanto con una grafica de
contorno como la de superficie de respuesta ya que permite visualizar el impacto de estas
variables. Las concentraciones fueron determinadas por medio de espectrofotometria
UV/VIS ya que las absorbancias obtenidas de la muestra son proporcionales a la
concentracion en ppm, por lo que permitié determinar los rendimientos mediante el peso de
silicato en el producto deseado.

Como se puede observar en la figura 31 se comparan las variables de tiempo y
relacion a una temperatura constante en donde el rendimiento es mayor cuando se obtienen
relaciones aproximadamente de 1.50, mientras que al tener relaciones menores de 1 y con
tiempos altos los rendimientos son debajo del 0.1. Por lo que se puede concluir que la relacion
de ceniza/hidroxido es proporcional al rendimiento de silicato obtenido, mientras que el
tiempo de reaccion es una variable que tiene un impacto poco significativo en el rendimiento,
por ello se puede concluir que el tiempo suficiente para llevar a cabo el reflujo es de 90
minutos. En el cuadro 28 se refleja que los dos puntos mas altos estan con una relacion de
1.5, esto puede ser debido a que, al depositar mayor cantidad de ceniza, existen una mayor
cantidad de silice en la muestra reaccionando con el hidréxido.

En la determinacion de los mejores pardmetros de la reaccion también se hizo el
analisis para la relacion de ceniza/KOH y temperatura con el tiempo constante, esto con el
fin de determinar la importancia de estas variables independientes, y observar el impacto que
tienen. En la figura 33, se muestra que la zona con mayor rendimiento es donde se tiene una
relacion y temperatura alta, ya que la reaccion necesita de condiciones altas de operacion
para obtener un mayor rendimiento, especialmente una mayor relacion de ceniza e hidroxido.
Ademas, es importante mencionar que sin importar el valor que tengan estas variables los
rendimientos de reaccion son mas altos que en otras condiciones debido a que el tiempo de
reaccion que fue de 165 minutos, se considera adecuado para la reaccion, debido a que se
afirma que si se tiene un tiempo mayor puede afectar el rendimiento de reaccion de manera
negativa, ya que el hidroxido ya no reacciona con la silice contenida en la ceniza.

Esto demuestra que a grandes relaciones el incremento del tiempo tiene un minimo
efecto en la extraccion de la silice de la ceniza. Mientras que, con relaciones de ceniza e
hidréxido grandes, las altas temperaturas causan un incremento en la produccion de silicato
en la reaccion. Como se observa en la figura 33, a un tiempo de 165 minutos, la relacion de
ceniza/KOH mayor a 1.25 y temperatura mayor o igual 85°C (£0.5°C), se obtienen
rendimientos mayores a 0.4 siendo los rendimientos mas altos.
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Finalmente se analizaron las variables de temperatura y rendimiento con la relacion
de reactivos fija con una cantidad de 1. En la Figura 35 se puede observar que la tendencia
muestra que entre mayor tiempo de reflujo se tenga, menor serd el rendimiento, incluso en
los tiempos por arriba de los 200 minutos los rendimientos estan por debajo del 0.02, quiere
decir que el tiempo es inversamente proporcional al rendimiento, sin embargo, tiene que estar
con un minimo de 90 minutos para que pueda llevarse a cabo la reaccion. Mientras que la
temperatura es proporcional y es importante que se mantenga en el rango de temperatura alto
para que la formacion de silicato se realice de la manera mas eficiente.

Es importante mencionar que la obtencion de las muestras de ceniza provenientes del
ingenio se obtuvo a partir de un muestreo simple; esto quiere decir que las muestras fueron
tomadas en puntos del ingenio que era comodos para ellos ya que no se tuvo la oportunidad
de ir presencialmente al ingenio a tomar las muestras. En la caracterizacion de las muestras
de ceniza de bagazo de cafia de azuicar, se realizO un muestreo basico para evitar
contaminantes, sin embargo, no se realizo en varios puntos ya que la ceniza obtenida para la
experimentacion fue obtenida de un solo punto del ingenio, ademés el muestreo no se hizo
en diferentes tiempos durante la zafra, que cuentan con diferentes condiciones climaticas y
ambientales. Por lo que se recomienda hacer un muestreo detallado de la ceniza de bagazo
de cafia de azucar, en donde se tome muestra en diferentes puntos del proceso, Esto con el
fin de obtener resultados mas exactos en la caracterizacion de la ceniza que es proveniente
de los ingenios y observar distintas condiciones de operacion y de proceso. Como se indica
en los anexos seccion F, se muestra un procedimiento detallado de como se recomienda hacer
el muestreo de forma que se pueda obtener los mejores resultados en la caracterizacion de la
ceniza y pueda ser replicativo.

Se puede llegar a concluir que la relacion de ceniza/KOH es la variable independiente
con mayor impacto en el rendimiento en la obtencion de silicato, luego el tiempo y la
temperatura tiene un impacto menor. Esto debido a que entre mas concentrado esté el reactivo
de interés mayor sera su velocidad de reaccion y cantidad de producto obtenido de la misma.
Por lo que se obtendra mayor cantidad de silice obtenida al final del proceso. Los parametros
de operacion son de vital importancia para el rendimiento de la reaccion, segun el modelo de
superficie relacionada los pardmetros obtener el mayor rendimiento de reaccidon son una
relacion de ceniza/KOH con un valor de 1.5, tiempo de 165 minutos y 90°C (+0.5°C) de
temperatura. Esto demuestra que las condiciones utilizadas son las medias y superiores del
modelo por lo que es importante trabajar con relaciones y temperaturas altas, mientras que el
tiempo de reaccion es un valor mediano para ejecutar de mejor manera la produccion.

Un factor que pudo haber afectado en las mediciones de concentracion de silicato en
la muestra fue el tiempo de almacenado de las muestras, ya que debido a la larga duracion de
las reacciones se dificultaba tomar la muestra al instante, esto causando un error sistematico.
debido a que cada muestra se hizo en diferente fecha de produccion, al hacer el muestreo las
muestras contaban con diferentes tiempos de haberse producido, por lo que la solucion
alcalina pudo tener alteraciones en sus propiedades y composicion de esta, teniendo una
ligera variacion de la medicion.
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IX. Conclusiones

Se realiz6 una caracterizacion de la ceniza de bagazo de cana con el fin de determinar
las propiedades fisicoquimicas del compuesto con el tamafio de particula en promedio
menor a 150um , humedad de 2.21% vy densidad obtenida de 2.249 g/cm3, que son los
rangos adecuados para llevar a cabo la operacion, principalmente determinando que el
contenido de oxido de silicio es de 54.12%, demostrando ser una muy buena fuente de
silice y puede ser utilizada como materia prima para la produccion de silice precipitada
en el proceso.

Se logroé desarrollar una metodologia para producir silice precipitada con las mejores
condiciones de operacion y maximizar su produccion, obteniendo 4.187 (+£0.257g)
gramos de silice con un rendimiento del 82.81%. Estos resultados reflejan la eficiencia y
eficacia del proceso implementado, lo que representa un avance significativo en la
produccion de silice precipitada a partir de ceniza de bagazo de cana.

Por medio de un analisis cuantitativo de proceso mediante el método de superficie de
respuesta con un disefio de Box-Benhken se determinaron los pardmetros de las variables
independientes mas adecuados para la produccion de silice precipitada proporcionando
el mayor rendimiento, con una relacion de 1.5 de ceniza/KOH, un tiempo de reaccion
165 minutos y 85°C (£0.5°C). Con estos parametros de operacion se obtuvo un 60.29%
de rendimiento de silice obtenida de la muestra.
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X. Recomendaciones

Se recomienda realizar una escala piloto para desarrollar un proceso
estandarizado de produccion de silice precipitada a partir de bagazo de cafia y pueda
tener mayor impacto para la reutilizacion de este residuo y aportar tanto en el ambito
ambiental como en lo social.

Dando seguimiento en el proceso, se recomienda realizar una determinacion de
los mejores parametros de la acidificacion del silicato en donde se miden las variables
de pH, volumen de 4cido y temperatura, esto por medio de un modelo estadistico que
permita determinar los pardmetros de operacion adecuados y asi obtener un mejor
rendimiento en el proceso global de la produccion de silice precipitada a partir de
ceniza de bagazo de cafia.

Se recomienda realizar el analisis de las muestras de silicato al instante de que sea
producido, ya que el tiempo de almacenado afecta en las lecturas y propiedades del
producto final.
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XII. Anexos

A. Datos originales
Cuadro 26.

Parametros de operacion de reflujo para encontrar las mejores condiciones del proceso.

Relacion
(Si02 Tiempo Temperatura
No. de corrida | ceniza/NaOH) |  (min) (x0.5°C)
1 1 90 80.0
2 1.5 165 90.0
3 0.5 165 90.0
4 0.5 90 85.0
5 1.5 240 85.0
6 0.5 240 85.0
7 1 240 90.0
8 1 240 80.0
9 1 165 85.0
10 1.5 90 85.0
11 0.5 165 80.0
12 1 90 90.0
13 1 165 85.0
14 1.5 165 80.0
15 1 165 85.0

Fuente: Elaboracion propia.
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Cuadro 27.

Mediciones de absorbancia de las muestras de silicato en triplicado.

Muestras de Absorbancia
silicato
1.1 0.141
1.2 0.131
1.3 0.12
2.1 0.281
2.2 0.272
2.3 0.274
3.1 0.163
3.2 0.16
33 0.178
4.1 0.014
4.2 0.022
43 0.014
5.1 0.18
52 0.165
53 0.174
6.1 0.099
6.2 0.092
6.3 0.091
7.1 0.321
7.2 0.318
7.3 0.319
8.1 0.045
8.2 0.046
8.3 0.049
9.1 0.041
9.2 0.079
9.3 0.038
10.1 0.046
10.2 0.06
10.3 0.059
11.1 0.317
11.2 0.326
11.3 0.321
12.1 0.099
12.2 0.091
12.3 0.087
13.1 0.417
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13.2 0.413
13.3 0.417
14.1 0.049
14.2 0.052
14.3 0.054
15.1 0.038
15.2 0.041
15.3 0.042
Fuente: Elaboracion propia.
B. Datos calculados
Cuadro 28.

Datos para realizacion de curva de calibracion en mediciones del espectrofotdmetro.

Concentracion
Muestra (ppm) Abs Abs*K
1 0 0.045 0.045
2 10 0.157 0.1571
3 20 0.21 0.2101
4 30 0.319 0.319
5 40 0.427 0.4274
6 50 0.461 0.4608
7 60 0.478 0.4783

Fuente: Elaboracion propia.
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Figura 38.

Curva de calibracion de espectrofotometro para relacion de concentracion y absorbancia.
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Fuente: Elaboracion propia.

La ecuacién obtenida de la curva de calibracion fue Y = 0.0076x + 0.072 siendo X la
concentracion en ppm, mientras que Y representa la absorbancia medida.

Cuadro 29.

Mediciones de muestras de silicatos producidas a partir de ceniza de bagazo de cana.

Muestras | Muetras de Concentracion Abs Abs Abs

silicato (ppm) promedio de | desviacion
triplicado estandar

1 1.1 7.7193 0.1307 0.0105 0.141
1.2 0.131
1.3 0.120

2 2.1 26.7982 0.2757 0.0047 0.281
2.2 0.272
2.3 0.274

3 3.1 12.5000 0.1670 0.0096 0.163
3.2 0.160
33 0.178

4 4.1 7.2807 0.0167 0.0046 0.014
4.2 0.022
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4.3 0.014
5 5.1 13.2895 0.1730 0.0075 0.180
52 0.165
53 0.174
6 6.1 2.8947 0.0940 0.0044 0.099
6.2 0.092
6.3 0.091
7 7.1 32.5439 0.3193 0.0015 0.321
7.2 0.318
7.3 0.319
8 8.1 3.3333 0.0467 0.0021 0.045
8.2 0.046
8.3 0.049
9 9.1 2.5439 0.0527 0.0229 0.041
9.2 0.079
9.3 0.038
10 10.1 2.2368 0.0550 0.0078 0.046
10.2 0.06
10.3 0.059
11 1.1 32.8070 0.3213 0.0045 0.317
11.2 0.326
11.3 0.321
12 12.1 2.6754 0.0923 0.0061 0.099
12.2 0.091
12.3 0.087
13 13.1 45.2193 0.4157 0.0023 0.417
13.2 0.413
13.3 0.417
14 14.1 2.6754 0.0517 0.0025 0.049
14.2 0.052
14.3 0.054
15 15.1 4.1667 0.0403 0.0021 0.038
15.2 0.041
15.3 0.042

Fuente: Elaboracién propia.
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Cuadro 30

Ecuacion de regresion de la superficie de respuesta.

Rendimiento = 1.0 - 4.00x - 0.0067y + 0.031z
+0.940x> - 0.000000y>
- 0.00027z>+ 0.00508 x*y
+0.0178 x*z + 0.000014 y*z
En donde,

X =relacion.
Y = Tiempo.

7. = Temperatura.

En esta ecuacion se puede observar que el rendimiento esta en funcion de las

variables X, y, z que son las variables independientes.

Fuente: Elaboracién propia.

Analisis de varianza para encontrar los mejores parametros de operacion del reflujo

Cuadro 31.

Valor- Valor-
Fuente DF AdjSS AdjMS F P
Modelo 90.485209 0.053912 2.42 0.172
Lineal 30.124573 0.041524 1.86 0.253
Relacion 10.109372 0.109372 491 0.078
Tiempo 10.011499 0.011499  0.52 0.505
Temperatura 1 0.003702 0.003702 0.17 0.700
Cuadratica 30.207389 0.069130  3.10 0.127
Relacion*Relacion 1 0.203958 0.203958 9.15 0.029
Tiempo*Tiempo 1 0.000004 0.000004  0.00 0.990
Temperatura*Temperatura 1 0.000173 0.000173 0.01 0.933
Interaccion entre variables 30.153248 0.051083 2.29  0.195
Relacion*Tiempo 1 0.145237 0.145237 6.52  0.051
Relacion*Temperatura 1 0.007903 0.007903 0.35 0.577
Tiempo*Temperatura 1 0.000107 0.000107 0.00 0.947
Error 50.111407 0.022281
Falta de alineacion 30.103903 0.034634  9.23  0.099
Error puro 2 0.007505 0.003752
Total 14 0.596617

Fuente: Elaboracién propia.
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Figura 39.

Grafica de probabilidad normal de los datos recolectados.
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En la grafica de probabilidad normal de valores residuales, se observar que pocos puntos se
encuentran alejados de la linea, esto implica una distribucion con valores atipicos.

Fuente: Elaboracion propia.
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Figura 40.

Grafico de datos residuales contra los datos ajustados.
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Fuente: Elaboracién propia.
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Figura 41.

Histograma en respuesta de rendimiento para observar frecuencia de valor residual.
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Fuente: Elaboracion propia.
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Figura 42.

Grdfica de los valores residuales en el orden que los datos se recolectaron.
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Fuente: Elaboracion propia.

Cuadro 32
Datos de tamaiio de particula obtenidos del analisis granulométrico de la ceniza de bagazo
de cana.

Mesh Masa n % Tamafio de Tamafio de % que

(g) particula (um) particula (mm) pasa
20 0.42 0.0043 0.43 850 0.85 99.57
30 0.49 0.0050 0.50 600 0.6 99.08
45 0.57 0.0058 0.58 355 0.355 98.50
60 0.78 0.0079 0.79 250 0.25 97.71
80 1.43 0.0145 1.45 180 0.18 96.25
100 2.74 0.0278 2.78 150 0.15 93.47
115 92.1 0.9347 93.47 125 0.125 0.00
Total 98.53

Fuente: Elaboracién propia.
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Cuadro 33.

Cdlculo de peso molecular de ceniza basado en diferentes componentes de la ceniza.Se
muestran proporciones en %om/m y pesos moleculares.

ADLO3 | CaO | CrnO3 | FeoO3 | KO | MgO | MnO | NaxO | P2Os SOs3 | SiO; | TiO2 | LOI | Total
5.62 6.35 |0.02 3.02 7.77 13.73 10.08 |1.07 |2.77 0.11 |54.120.25 |14.88|99.79
101.96 | 56.07 | 151.99 | 159.69 | 94.2 | 40.3 | 70.94 | 61.98 | 283.89 | 80.06 | 60.08 | 79.87 | 0.00 | 64.35

El total de 64.35g/mol es el resultado final obtenido para la caracterizacion.

Fuente: Elaboracién propia.

Figura 43

Lectura de rayos X de fluorescencia para muestra de ceniza hecho Cementos Progreso

INFORME DE ENSAYO

ANALISIS QUiMICO

MEDIANTE FLUORESCENCIA DE RAYOS X

OMPO ONQ
Muestra AI203 Ca0 Cr203 Fe203 K20 Mgo MnO Na20 P205 503 Ssio2 Tio2 LOI (950 °C) Total
1 Caniza PH 5.62 6.35 0.02 3.02 7.77 3.73 0.08 1.07 2.77 0.11 54.12 0.25 14,88 99.79
2 Cenizat 1.25 19.92 0.01 0.77 4.52 2.38 0.06 0.11 1.86 0.42 10.83 0.05 55.96 98.13
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Prueba realizada en laboratorios en Cementos Progreso.
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Figura 44.

Diagrama de proceso del proceso de produccion de silice precipitada a partir de ceniza de
bagazo de cana.
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Fuente: Elaboracion propia.
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C. Calculos de muestra

Célculos para caracterizacion de ceniza a partir de bagazo de cana.

Cdlculo 1. Determinacion de humedad de la ceniza utilizada para la produccion de silice

precipitada.
Basado en la siguiente ecuacion:
%) = Ww * 100
w(%) = — 7
0.255 (£0.001g) * 100
w(%) = 109 = 2.55%

De la misma forma se realizo para todas las muestras de ceniza
Calculo 2. Calculo de numero de datos determinados para realizar el box-Behnken.
N=2x33-1)+3=15

Se realiz6 un muestreo de 15 corridas con las tres variables independientes para obtener un
rendimiento del silicato obtenido.

Célculos de muestra para determinacion de silicatos de potasio en espectrofotometro.

Calculo 3. Determinacion de concentracion de oxido de silicio en meta silicato de potasio
obtenido para la solucion madre.

1 mol matesilicato 1 mol SiO,

4.73g d tasilicato d tasi
g demetasiiicato de potasio = 122.06g metasilicato * 1T mol metasilicato

60.08g Si0, 1g  1000mL 1000mg
* E 3 £ ES
1mol Si0, 1000mL 1L 1g

= 2328ppm de Si0O,

Fuente: Elaboracion propia.

101



Cdlculo 4. Determinacion de volumen de solucion madre para la solucion de acido oxdlico.

1o c2V2
o1

Para preparar solucion de 50mL y 10 ppm,

_10.00ppm = 50.00mL

232819ppm = 0.2147mL de solucion madre

Fuente: Elaboracién propia.

Este célculo se realizo para las diferentes concentraciones para la realizacion de la
curva de calibracion.

Calculo 5. Determinacion de concentracion de solucion de dacido clorhidrico para andlisis
en espectrofotometro.

1mol HCl 36.4604g 100g solucién 1mlL

= 8.28mL H
1000mL ~ 1mol  37gHCL  1.19g 8.28mlL HCl

100mL *
Cdlculo 6. Determinacion de cantidad de SiO:z en muestra de 20g de ceniza utilizada en
experimentacion.

20.08g Si  1mol Si 1 mol Si0,
* *
1molSi 1molSi0O, 60.08g SiO,

% 10.824gSi0, = 5.056g Si0,

En 20 gramos de ceniza hay 10.824¢g de SiO2 que representa el 54.12% de composicion en
la ceniza.

Calculo 7. Calculo de rendimiento de silice precipitada de todo el proceso.

4.187g Si0,

— L9072, 100 = 82.819
5.05695i0, %

Fuente: Elaboracion propia.

102



Cdlculo 8. Determinacion de concentracion de ppm a partir de la absorbancia medida.
Y =0.0076X + 0.072

En base a esta ecuacion se quiere encontrar la concentracion en ppm, para la corrida 1.

_0.1307abs — 0.072
B 0.0076

= 7.72ppm

Fuente: Elaboracion propia.

Este célculo se realiz6 para el resto de las corridas utilizando la misma ecuacion de
la curva de calibracion.

Calculo 9. Determinacion de rendimiento en la muestra

Para la corrida 1 siendo la concentracion inicial de 75ppm y la concentracion final
de 45.22ppm.

45.22ppm

——— = 0.6029 = 60.299
75 9ppm 0.6029 =~ 60.29%

Este célculo se realizo para el resto de las corridas, utilizando esta ecuacion.

D. Analisis de error

Calculo 10. Determinacion de media de absorbancias obtenidas de analisis en
espectrofotometro.

0.1410 + 0.1310 + 0.1200

3 = 0.1307abs

Fuente: Elaboracion propia.

De la misma forma se calcularon las medias de cada muestra en triplicado.
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Calculo 11. Determinacion de desviacion estandar de la absorbancia obtenida de las
lecturas en espectrofotometro.

|0.1410 — 0.1307| + [0.1310 — 0.1307| + [0.1200 — 0.1307|
3

0.0105abs = \/

Fuente: Elaboracion propia.

De la misma manera se calcularon las desviaciones estandar de los diferentes datos
en triplicado y otras variables.

Cdlculo 12. Determinacion de incertidumbre de silicato de potasio posterior a la filtracion.
S = #0.001g + 0.2500g + 0.001g = £0.2520g

Fuente: Elaboracion propia.
Cdlculo 13. Determinacion de incertidumbre de silice precipitada como producto final.

S = +0.001g + +0.2500g + 0.001g + 0.001g + 0.005g = 0.2570g

Fuente: Elaboracion propia.
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E. Imdagenes de experimentacion

Toda la experimentacion se realizo en las instalaciones de la Universidad del Valle de
Guatemala, especialmente en los laboratorios del departamento de Ingenieria Quimica.

Figura 45.

Mezcla de hidréxido de potasio y ceniza de bagazo de cafa en primeras
experimentaciones. (Laboratorio de Operaciones Unitarias, UVQG)

Fuente: Elaboracion propia.
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Figura 46.

Sistema de reflujo con ceniza, hidréxido de potasio y agua. (Laboratorio de Operaciones
Unitarias, UVG)

Fuente: Elaboracion propia.
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Figura 47.

Filtracion al vacio de solucion de reflujo con ceniza, hidréxido de potasio y agua.
(Laboratorio de Operaciones Unitarias, UVG)

Fuente: Elaboracion propia.

La filtracion al vacio realizada después del reflujo en el sistema es para obtener el silicato
extraido de la reaccidn, se obtienen dos fases, la fase acuosa que es el silicato ya que es soluble en
agua y la fase sélida que es el resto de compuestos que no son de interés (carbono, aluminio, entre
otros).
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Figura 48.

Técnica de filtracion al vacio (Laboratorio de Operaciones Unitarias, UVG).

Fuente: Elaboracion propia.
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Figura 49.

Fase solida de la primera filtracion que contiene compuestos que no son de interés
(subproducto). (Laboratorio de Operaciones Unitarias, UVG)

Fuente: Elaboracion propia.
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Figura 50.

Fase acuosa obtenida de primera filtracion al vacio, solucidn de silicato de potasio.
(Laboratorio de Operaciones Unitarias, UVQ)

Fuente: Elaboracion propia.
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Figura 51.

Fase acuosa de silicato de potasio obtenido después del reflujo y filtracion al vacio
(Laboratorio de Operaciones Unitarias, UVG)

Fuente: Elaboracion propia.
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Figura 52.

Sistema de acidificacion de solucidn de silicato de potasio con acido clorhidrico.
(Laboratorio de Operaciones Unitarias, UVG)

Fuente: Elaboracion propia.
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Figura 53.

Acidificacion de solucion de silicato de potasio con acido clorhidrico. (Laboratorio de
Operaciones Unitarias, UVG)

Fuente: Elaboracion propia.
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Figura 54.

Formacion de precipitado en solucion de silicato de potasio acidificada (Laboratorio de
Operaciones Unitarias, UVG).

Fuente: Elaboracién propia.
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Figura 55.

Bureta, varilla y beaker utilizado para acidificacion (Laboratorio de Operaciones Unitarias,
UVG)

Fuente: Elaboracion propia.
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Figura 56.

Monitoreo de inicio con pH bésico durante la acidificacion de silicato con acido
clorhidrico (Laboratorio de Operaciones Unitarias, UVG)

Fuente: Elaboracion propia.
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Figura 57.

Monitoreo del final con pH 4cido durante la acidificacion de silicato con acido
clorhidrico (Laboratorio de Operaciones Unitarias, UVG)

Fuente: Elaboracion propia.
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Figura 58.

Solucion de silicato de potasio acidificada completamente (Laboratorio de Operaciones
Unitarias, UVQ).

Fuente: Elaboracion propia.
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Figura 59.

Segunda filtracion al vacio posterior a acificacion para obtener silice precipitada himeda
(Laboratorio de Operaciones Unitarias, UVG)

Fuente: Elaboracion propia.
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Figura 60.

Silice precipitada himeda obtenida luego de la filtracion al vacio del silicato (Laboratorio
de Operaciones Unitarias, UVG)

Fuente: Elaboracion propia.
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Figura 61.

Silice precipitada himeda obtenida luego de filtracion al vacio de silicato (Laboratorio de
Operaciones Unitarias, UVG)

Fuente: Elaboracion propia.
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Figura 62.

Silice precipitada himeda obtenida posterior a filtracion al vacio (Laboratorio de
Operaciones Unitarias, UVG)

Fuente: Elaboracion propia.
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Figura 63.

Silice precipitada comercial para comparacion del producto obtenido (Laboratorio de
Operaciones Unitarias, UVG).

Fuente: Elaboracion propia.
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Figura 64.

Pesado de silice precipitada himeda (Laboratorio de Operaciones Unitarias, UVG).

Fuente: Elaboracion propia.
Figura 65.

Subproducto cloruro de potasio posterior de separacion con silice precipitada potencial uso
como fertilizante (Laboratorio de Operaciones Unitarias, UVG).

Fuente: Elaboracion propia.
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Figura 66.

Productos y subproductos obtenidos en el proceso de produccion (Laboratorio de
Operaciones Unitarias, UVG).
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Fuente: Elaboracion propia.
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Figura 67.

Espectrofotometro de absorbancia para determinacion de concentracion de silicatos.
(Laboratorio de microbiologia, UVQG).

Fuente: Elaboracion propia.
Figura 68.

Soluciones preparadas para la cuantificacion de silicato en muestras para buscar las mejores
condiciones de operacion (Laboratorio de Operaciones Unitarias, UVG).

Fuente: Elaboracién propia.
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Figura 69.

Soluciones preparadas para cuantificacion de silicato de potasio (Laboratorio de
Operaciones Unitarias, UVG).

Fuente: Elaboracion propia.
Figura 70.

Soluciones para cuantificacion de silicato de potasio por medio de colorimetria y
absorbancia (Laboratorio de microbiologia, UVG)

Fuente: Elaboracion propia.
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F. Muestreo de la ceniza

En la caracterizacidn de la ceniza de bagazo de caiia, las muestras fueron extraidas de un solo
punto de los hornos del bagazo de cafia de azlcar, como se indicd en la discusién, sin embargo, es
importante resaltar que para que las muestras utilizadas fueran mas representativas se tiene que
realizar una metodologia detallada del muestreo. Este muestreo tiene que seguir un método que
puede ayudar a obtener resultados adecuados de acuerdo con las caracteristicas de la ceniza y
especificaciones del proceso que se sometera.

Lo primero es identificar los puntos de muestreo, es importante determinar donde la ceniza es
determinante, en este caso especialmente las dreas criticas donde hay acumulacion de cenizas ya
sean del tipo volantes o no volantes y estén disponibles para el proceso de produccién de silice
precipitada. En las calderas del ingenio hay dos puntos de salida, estan las cenizas volantes (salen
con gases de combustidn) y cenizas no volantes (salen de parrilla). El ingenio lava la ceniza volante
obtenida con los gases de combustién, por lo que, al tener un costo adicional de secado para trabajar
con este material, esta se descarta. En este caso los puntos de interés para la investigacién son en
las muestras del horno, la salida del horno y antes de entrar al transporte o bodega de
almacenamiento, que es ceniza no volante. Para obtener esta ceniza se espera a que la parrilla saque
este material, ya que se encuentra a altas temperaturas y contaminantes organicos.

Luego las herramientas de muestreo son de vital importancia para utilizar los instrumentos
adecuados para el muestreo, asegurarse que estén limpios para asi, se eviten contaminaciones a las
muestras tomadas en los ingenios posterior a la quema del bagazo de cafia de azucar.

Posterior se planifica la frecuencia de muestreo, ya que es de vital importancia determinar cada
cuanto se realizara la toma de muestra, esta frecuencia puede depender de factores como velocidad
del proceso, variabilidad de ceniza, tipo de ceniza, entre otros factores. Ademas, las condiciones en
que se realizard el muestreo son importantes. Se recomienda utilizar un solo método definido para
que haya poca variabilidad en los resultados de la caracterizacién.

Procedimiento para realizar el muestreo:

En los puntos de muestreo determinados anteriormente asegurarse que estén en
condiciones estables, luego con la herramienta de muestreo, este puede ser un recipiente de plastico
o vidrio del mismo volumen para estandarizar la muestra, e importante que pueda contener la
muestra, en este caso la ceniza y pueda ser almacenada sin afectar sus propiedades, asi asegurando
evitar la contaminacién externa de la muestra. La muestra tiene que ser representativa para poder
realizar distintas mediciones. Esto puede hacerse en triplicado o en mayor nimero de muestra
idealmente.

Luego de contar con todas las muestras, conforme se van recolectando es importante
etiquetarlas e identificarlas con la informacidn clave y relevante, como punto de muestreo, fechay
numero de muestra. Ademas, puede influir la temperatura, presién y humedad del punto de
muestreo por lo que se recomienda tomarlo en cuenta. Para el transporte de muestras al laboratorio
se tiene que llevar en recipientes adecuados y a las condiciones adecuadas.
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Luego, se realizan los andlisis de las muestras indicadas para determinar sus propiedades
fisicoquimicas y caracteristicas fisicas para determinar una caracterizacion de la materia prima
obtenida de los puntos de muestreo. Entre los distintos andlisis que se hacen estd analisis
granulométrico, quimico, espectroscépico entre otros. De ellos ya se sacan resultados y se determina
la composicidn, ademas de la calidad y cantidad de la muestra obtenida para validar el método y
pueda empezarse a utilizar en el proceso de produccion de silice precipitada. Si existe algun
problema en los resultados, se tienen que buscar acciones correctivas para mejorar la recolecciony
tratamiento de las muestras de ceniza de bagazo de cafia de azlcar.

Es importante resaltar que la precisidn y las cantidades obtenidas de muestras son clave para
obtener resultados estadisticamente representativos. Esto con el fin de estandarizar los procesos y
lograr de la mejor manera silice precipitada que es en este caso el producto de interés.
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XIII. Glosario

Ceniza de bagazo de cafia: Es un residuo que deriva del proceso de fabricacion de azicar.
Al momento de quemar la cafia de azucar para generar energia es uno de los principales
subproductos obtenidos. Mayoritariamente 6xido de silicio.

Coloide: Es una mezcla no homogénea de dos o mas fases (gas, liquido o s6lido) en las
que una de ellas es menor a un micrémetro. Se encuentran en un estado intermedio entre las
soluciones y suspensiones.

Economia circular: Es un modelo de producciéon y consumo que implica compartir,
alquilar, reutilizar, renovar y reciclar materiales y productos existentes en todas las posibles
veces que sea posible brindarle un valor afiadido.

Espectrofotometria: Es una de las técnicas experimentales mas utilizadas para la
deteccion especificas de moléculas. Se caracteriza por el andlisis por medio de cuanta luz
absorbe una sustancia quimica, y en funcion a la intensidad de la luz se puede determinar
concentracion y presencia del compuesto analizado.

Fertilizante: Es una sustancia destinada a abastecer y suministrar los elementos quimicos
al suelo o al follaje para que la planta los absorba.

Higroscopico: Compuestos que absorben agua en forma de vapor o liquido en el
ambiente. Estos compuestos a menudo son utilizados como desecantes.

Humedad: Es una medida que indica la cantidad de vapor de agua en el aire.

Loss on ignition: Es una prueba que es utilizada en quimica inorganica y andlisis de suelos
para determinar el cambio de peso en una muestra después de ser sometido a altas
temperaturas causando que contenido del compuesto se volatice o se queme.

Meétodo de superficie de respuesta: Es un conjunto de técnicas matematicas utilizadas en
el tratamiento de problemas en los que una respuesta de interés estd influida por varios
factores de caracter cuantitativo.

Rendimiento: Es la cantidad de producto obtenido a partir de los reactivos de una
reaccion. Se utiliza para conocer la eficiencia de una reaccion.

Residuo: Materia inservible que resulta de la descomposicion o destruccion de una cosa.

Silicato: son el grupo de minerales de mayor abundancia, pues constituyen el 95 % de la
corteza terrestre, ademas del grupo de mas importancia geologica por ser petrogénicos, es
decir, los minerales que forman las rocas. Todos los silicatos estan compuestos por silicio y
oxigeno.

Silice precipitada: Son sustancias en forma de polvos inertes que no poseen componentes
cristalinos y no son toxicos para el humano y el medio ambiente, comiinmente se les conoce
como dioxido de silicio.
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Solido amorfo: es un estado s6lido de la materia, en el que las particulas que conforman
el s6lido no poseen una estructura ordenada.

Solucidn alcalina: se forman cuando se disuelve un dlcali en agua. Una solucion alcalina
se puede sintetizar en el laboratorio y también puede formarse en procesos naturales, como
la erosion.
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