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PREFACIO

Este trabajo de graduacion es una propuesta para aprovechar el desecho de posos de café
generados por distintas coffee shops en Guatemala, dejandolo como un desperdicio aumentando la
contaminacion por su alto consumo a nivel mundial. Dejando a un lado las grandes propiedades
que este tiene pudiendo ser utilizado como biofertilizante, bioaceite, biocombustible y en este caso
para obtener carbdn activado. Un producto que ha tenido un gran auge en los ultimos afios por su
uso para distintas industrias como farmaceuticas, atencion médica, bebidas y especialmente en
tratamiento de aguas.

Como Ingeniero Quimico Industrial es primordial encontrar la forma de transformar cualquier
materia prima en un producto, pero con mucho énfasis en esas materias primas que son desechadas
y encontrarles una nueva utilidad proponiendo procesos ambientalmente sostenibles, siendo
nosotros, agentes importantes que estan en la labor de ayudar al medio ambiente para disminuir su
contaminacion. Debido a que es un estudio a escala laboratorio, sera necesario realizar mas
estudios para que se realice a escala industrial, siendo una fuerte y nueva industria de carbon
activado en Guatemala.
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RESUMEN

Con el objetivo de aprovechar los residuos de café para la produccion de carbon activado a
partir de la pirolisis, se inicié con el acondicionamiento de la materia prima, disminuyendo su
porcentaje de humedad de 54.055%+3.4166% a 2.88%+0.989% utilizando un horno eléctrico
comun por tres horas a 110°C. Ademas, se realizo el perfil de compuestos volatiles identificando
entre 26 hasta 29 compuestos y después se determind la disminucion de su area de
627.7814+263.1162 UA a 261.8501+168.1576 UA.

Después de su acondicionamiento se colocd la muestra de residuos de café secos dentro de
un reactor de pirdlisis para llevar su proceso a una tasa de calentamiento lenta elevando la
temperatura a 20°C cada 15 minutos. Obteniendo un rendimiento del s6lido de 68.495%:x1.353%,
de bioaceite de 28.62% y los gases no condensables de 2.88%.

Para su activacién se utilizé una solucion de Cloruro de Zinc 1M, agregando 10mL de
solucion por cada gramo de carbon, donde se colocaron en un horno eléctrico a 80°C por dos horas,
donde se obtuvo un rendimiento del carbon activado de 61.655%3.323%.

Se determind el nimero de yodo a partir de la ASTM 4607-94 con un valor de
1313.556+9.094 mg/g, luego se determind el éarea superficial obteniendo un valor de
1789.528+14.285m"2/g. También se le realiz6 la adsorcion de la concentracion de azul de
metileno en el tiempo a una concentracion obteniendo una ecuacién lineal y=-0.0312x+6.3087 con
R"2 de 0.9077.

Por ultimo, se le realizé al carbon activado pruebas fisicoquimicas como la humedad
utilizando una balanza de humedad obteniendo un valor de 3.65%+0.33% Yy la densidad aparente
obteniendo un valor de 0.4235+0.0534g/mL. Se le hizo una espectroscopia IR donde se obtuvo 6
picos caracteristicos conteniendo grupos alifaticos, aromaticos y alquenos.

Con los andlisis realizados como el nimero de yodo, &rea superficial, azul de metileno,
humedad, densidad aparente y espectroscopia IR se determind que se logré obtener carbon
activado a partir de residuos de café.
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I. INTRODUCCION

Tanto en la industria como el consumo de café en general se generan residuos cuya
acumulacién puede ocasionar contaminacion. Se estima que solo se aprovecha el 5% de la biomasa
total del café en la elaboracion de la bebida, encontrandose como residuos o subproductos ramas,
hojas, pulpa, piel y posos de café. Los residuos o también conocidos como posos de café se
obtienen después de extraer la esencia del café, los cuales poseen un alto contenido en materia
organica, se han realizado distintas investigaciones para su aprovechamiento, utilizandolos como
abono, aditivo para la alimentacion animal, biodiesel, bioetanol y por supuesto para carbones
activados (Mussato, 2011).

Los primeros experimentos de adsorcion de carbono fueron realizados por Schele en 1773.
Después esto el carbon ha ido creciendo especialmente en la eliminacion de impurezas en el
liquido. Desde 1930 el carbdn activado se utiliza para el procesamiento y produccion de agua pura.
Este descubrimiento ha contribuido en gran medida a ampliar su uso. Su aplicacion en escala
industrial se log6é unos afios mas tarde cuando el carbdn vegetal se utilizd en una refineria para
blanquear la cafia de azlcar. A principios del siglo 20 las técnicas de adsorcidn han experimentado
un gran desarrollo a través de la ciencia siendo utilizado en la industria farmacéutica, petroguimica,
quimica y especialmente en el tratamiento de aguas como aguas residuales para luego ser de
consumo humano (Rocher, 2008).

El carb6n activado derivado de sustancias organicas es considerado un bioadsorbente que
tiene una alta tasa de adsorcidn, el cual se produce por medio de la carbonizacion y este puede ser
quimico, fisico o fisico-quimico. Segun su estructura, el carbon activado es una estructura amorfa
de carbono que consiste principalmente de carbono libre que tiene una capa superficial que hace
tener una tasa de adsorcion mas alta a los de otros adsorbentes que depende totalmente de la
eleccién de la materia prima para obtener una gran area superficial y porosidad especifica (Allwar,
2008).

En este trabajo se aprovecharan los residuos de café, que abundan en Guatemala, como
materia prima como una alternativa para la produccién de carbon activado. De esta forma, se
realizara todo el proceso desde la recepcion de los residuos de café de la coffee shop hasta la
caracterizacion de las propiedades de adsorcion y fisicoquimicas del carbdn activado obtenido
quimicamente utilizando Cloruro de Zinc.



Il. JUSTIFICACION

Segun la Asociacion Nacional del Café (ANACAFE), el consumo de café hasta el afio 2020
era de 2 a 3 tazas de café al dia entre los guatemaltecos que prefieren de esta bebida representando
un 80% de la poblacion total, sin embargo en los ultimos afios, esta cifra ha crecido
significativamente en un 15.9% con la apertura de varias coffee shops (tiendas que se dedican a la
venta especializada de café) han dado un fuerte impulso al concepto de “café gourmet”. Esto se ha
hecho popular entre las personas que gustan del café de altura por la cuidadosa seleccion de
semilla, microclima, floracion, tostado y molido, resultando en un aromatico café preparado
(Asociacion Nacional del Café (ANACAFE), 2021).

La preparacion del café es por medio de la extraccion, quedando como residuo los posos de
café sélido, siendo el 91% de contenido del café molido, material que cominmente es desechado
por hogares y cafeterias. Estos residuos presentan un alto contenido de carbono, caracteristica que
lo vuelven un candidato ideal para la elaboracion del carbon activado (Farrera, y otros, 2017)

La demanda de carbdn activado ha ido en aumento por sus diversas aplicaciones en los campos
de la medicina, industria farmacéutica y medio ambiente gracias a sus propiedades adsorbentes
teniendo un consumo mundial de 0.9 millones de toneladas por afio con un crecimiento anual de
5.2%, por lo que es importante la busqueda de nuevas fuentes de carbdn activado para sostener la
demanda mundial (Prias, Rojas, Echeverry, Fonthal, & Calderdn, 2011).

Debido a esto se considera que la produccién de carbon activado a partir de posos de cafeé, es
de beneficio ya que se reusa la biomasa que se desecha, convirtiéndola en un adsorbente de gran
interés cumpliendo los estandares ASTM (American Society for Testing Technical and Materials)
para que sea de uso comercial.



111.OBJETIVOS

. Objetivos generales

Elaborar carbon activado para uso comercial a partir de posos de café por pirdlisis a escala
laboratorio

. Objetivos especificos

Determinar el perfil de los compuestos volatiles y porcentaje de humedad del
acondicionamiento de los posos de café para eliminar impurezas previo a la pirdlisis.
Determinar el rendimiento masico del carbén producido por pirélisis por medio de anélisis
elemental.

Caracterizar carbén activado quimicamente producido a través del nimero de yodo, area
superficial y azul de metileno para que sea de uso comercial.



IV.MARCO TEORICO
4.1 Cafe

El café es el nombre de la semilla del cafeto (Coffea arabica), un arbol originario de Etiopia,
su consumo se ha extendido por la bebida que se elabora a través de la infusion de la semilla
tostada y molida (Ospina, 2001).

Las diferentes estructuras tisulares del fruto del café dan lugar a la generacion de subproductos
y residuos que dependen del procesado del café por via himeda o seca donde podemos distinguir
cuatro tipos de residuos: la pulpa, la cascara, la piel de plata y posos de café.

e Pulpa: Es el primer subproducto que se obtiene tras el procesado himedo representan el
28% del peso seco del grano. Se compone por taninos (1.8-8.56%), sustancias péptidas
(6.5%), azucares reductores (12.4%), azlcares no reductores (2.0%), cafeina (1.3%), acido
clorogénico (2.6%) y acido cafeico (1.6%)

e Céscara: Se obtiene a partir del procesado seco de los granos de café, supone el 12% del
peso seco del grano y la cascara esta compuesta de 15% humedad, 4.5 cenizas, 7.0%
proteina, 0.3% lipidos y 72.3% de carbohidratos.

e Piel de plata: También llamada cascarilla, es un subproducto que proviene del proceso de
tostado, principalmente esta compuesto por celulosa y hemicelulosa.

e Posos de café: Es un sedimento que queda como residuo tras la elaboracion de la infusién
del café. Por cada tonelada de café se genera alrededor de 650 kg de posos de café (Ospina,
2001).

4.2 Posos de café

Son el producto del desecho de la preparacion del café la cual genera 0.91g de posos de café
por 1g de café molido y se producen alrededor de dos kilogramos por cada kilogramo de café
instantaneo (Blinova, Sirotiak, & Solda, 2017).

Su composicion guimica depende de la eficiencia de extraccion por diversos factores entre
ellos la especie del café, grado de tostado, grado de molienda, relacion café/agua, calidad del agua,
temperatura, presion y tiempo de percolacion. Por lo tanto, diferentes procesos de extraccion daran
lugar a preparaciones quimicas diferentes, por ende, distintos posos de café. De hecho, los
constituyentes industriales del café usado se extraen de manera mucho mas efectiva, lo que da
como resultado restos mas agotados quimicamente en comparacion con el obtenido después de la
preparacion de cafeterias 0 ambientes domésticos (Blinova, Sirotiak, & Solda, 2017).

Se investigo que la composicion quimica de los residuos de café muestra un alto porcentaje
de carbono siendo de 58% o0 mayor y un bajo contenido de nitrogeno siendo de 2% o menor y su
contenido de cenizas 1% 0 menos

Estos estdn compuestos por 12.4% celulosa, 39.1% hemicelulosa (3.6% arabinosa, 19.07%
manosa, 16.43% galactosa), 23.9% lignina, 2.29% grasa, 17.44% proteina y 60.46% de las fibras
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dietéticas convirtiéndolas en una fuente interesante de materia prima para distintas aplicaciones.
Se han usado para biodiesel, produccion de bioetanol, de pellets de combustible, de vapor, de vasos
reutilizables, fuentes de azUcares, absorbente para la eliminacion de colorantes, como sustrato para
produccion de hongos, fuente de antioxidantes fendlicos naturales, productos cosméticos y como
biomaterial en la industria farmacéutica, alimentaria y de polimeros (Blinov4, Sirotiak, & Solda,
2017).

4.3 Pirolisis

La pirdlisis es una combustion en ausencia total de oxigeno, excepto en los casos en que se
permite la combustion parcial para proporcionar la energia térmica necesaria para este proceso.
Este proceso descompone térmicamente la biomasa en gas, liquido y solido calentando
rapidamente la biomasa por 300 — 400°C. Durante la pirdlisis las moléculas de hidrocarburos mas

pesados se descomponen en moléculas de hidrocarburos mas pequefias, gases no condensables
como monoxido de carbono, diéxido de carbono y carbon solido (Basu, 2013).

Figura 1. Ecuacion general del proceso de la pirolisis

Liquido Gas Solido
(Basu, 2013)

El proceso de pirolisis tiene tres distintos productos, los cuales son un gas, un residuo sélido
de carbén y un producto liquido que se puede condensar y se conoce como bio-gas. Las
composiciones de estos productos dependen de la fuente o de la materia prima, pero se caracterizan
de la siguiente forma. El producto gaseoso, compuesto de gases no condensables como hidrogeno,
dioxido y monoxido de carbono, etano, eteno, entre otros, puede utilizarse como combustible. El
producto solido puede utilizarse para la produccion de carbon activado. El liquido condensable
estd compuesto por agua y otros compuestos organicos, el cual puede utilizarse inmediatamente
como combustible de calderas o pasar por tratamientos secundarios para mejorar sus propiedades
y utilizarse como combustible de transporte (Nogues, Garcia, & Rezeau, 2010).

La cantidad de los productos se puede modificar segun los parametros de pirdlisis, como
temperatura, la velocidad de calentamiento, el tiempo de residencia de la biomasa, el tiempo de
residencia de los vapores y la presién. Como se observa en la Figura No.2. Con los parametros de
operacion se establecen cuatro distintos tipos de pirdlisis, los cuales son carbonizacion, pirolisis
convencional, rapida para obtener liquido y para obtencion de gas (Nogues, Garcia, & Rezeau,
2010).



Figura 2. Rendimiento de productos gaseoso, liquido y sélido, en funcion del tiempo de
residencia, la temperatura de reaccion y la velocidad del calentamiento
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Cuadro 1. Diferentes tipos de procesos de pirolisis

Tle_mpo (_je Temperatura Velocidad de Producto
Proceso residencia (°C) calentamiento rincipal
(s6lido) princip
Carbonizacién Horas-dias 400 Muy baja Carbén vegetal
Convencional 5-30 min 600 Baja Blo-gas’y_
producto solido
.- Bio-gasy
R'ap_l da <2s 500 Alta 0 muy alta productos
(liquido) o
quimicos
Rapida (gas) <2s > 650 Alta 0 muy alta Gas y'pr(_)ductos
quimicos

(Nogues, Garcia, & Rezeau, 2010)




El proceso de carbonizacion, como se muestra en el Cuadro No. 1, provee el mejor
rendimiento del producto solido o carbdn vegetal, como lo es principalmente en la produccién de
carbon activado. Este término engloba un gran nimero de materiales amorfos de carbono, que
tienen una alta porosidad y gran area superficial, desde 500 a 2000 metros cuadrados por gramo,
por lo que se utilizan como principales agentes de adsorcion. En la industria, el carbdn activado se
obtiene de distintos materiales como la madera de cualquier tipo, carbones, cascaras de coco, entre
otros. La capacidad de un material adsorbente se calcula por medio del método BET (Braunauer-
Emmet-Teller) (Nogues, Garcia, & Rezeau, 2010).

La formacion de poros pequefios es muy importante. La clave es mantener el proceso a
velocidad baja de calentamiento para que la liberacion de los gases del solido sea gradual, y de
esta forma no se produzcan poros demasiado grandes. El producto sélido del proceso de pirdlisis
no es suficiente para tener un alto grado de porosidad, por lo que es necesario un proceso de
activacion (Nogues, Garcia, & Rezeau, 2010).

4.4 Pirdlisis lenta

La pirdlisis a bajas velocidades de calentamiento suele enfocarse a la obtencion de un sélido
carbonoso como principal producto del proceso. El uso de bajas velocidades de calentamiento y
bajas temperaturas finales de pir6lisis es el proceso normalmente utilizado para este fin. En estas
condiciones, el producto obtenido se denomina carbdn vegetal, dando una aplicacion como
combustible y como agente reductor (Basu, 2013).

La pir6lisis a bajas temperaturas es la etapa preliminar de la produccion de carbones
activados a partir de todo tipo de biomasa. Su principal efecto producido mediante la pirdlisis es
la eliminacion de materia volatil, donde la biomasa se convierte en un combustible més facil de
transportar y manejar y luego crear una estructura porosa preliminar que puede desarrollarse
mediante etapas posteriores de tratamiento del solido (Basu, 2013).

4.4.1 Produccién de carbén vegetal (char)

En la actualidad, la produccion de char en hornos industriales se puede llevar por tres
distintos métodos de calentamiento: interno, externo o mediante recirculacion de gas caliente.
Habitualmente, estos reactores funcionan a presion atmosférica y usan madera como materia prima
pueden ser reactores de lecho fijo que opera por batch o reactores continuos en funcion del proceso
del que se trate (Basu, 2013).

45 Efecto de la tasa de calentamiento

La velocidad de calentamiento de la biomasa tiene una influencia importante en el
rendimiento y la composicion del producto. El calentamiento rapido estd moderado entre 400 —



600°C produce mayor cantidad de compuestos volatiles condensables y por lo tanto liquidos,
mientras que un calentamiento mas lento produce mas calor. Donde Debdoubi observé que durante
una velocidad de calentamiento que aumentaba de 50°C/min a 250°C/min el rendimiento del
liquido aumentaba de 45% al 68.5% a una temperatura de pirolisis de 550°C (Basu, 2013).

Figura 3. Rendimiento del carbdn de la pirdlisis con la disminucién de la temperatura, mientras
que el rendimiento de gas aumenta
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La tasa de calentamiento por si sola no define el producto, también se debe considerar el tiempo
de residencia en el reactor. Durante el calentamiento y la eliminacion lenta del reactor permite que
se produzca una reaccion secundaria que ocurre entre las particulas de char y los compuestos
volatiles (Basu, 2013).

Los parametros de operacion de la pirdlisis son ajustados para encontrar los requerimientos
necesarios para el producto final de interés. Las normas de disefio para calentar un pirolizador
incluyen lo siguiente:

a) Para maximizar la produccién de carbédn se debe utilizar una tasa de calentamiento baja
(<0.01 = 2.0°C/s), una temperatura final baja y un tiempo de residencia largo.

b) Para maximizar la cantidad de liquido se usa una tasa de calentamiento alto, una
temperatura moderada final (450-600°C) y un tiempo de residencia corto.

c) Para maximizar la produccion de gas se usa una tasa de calentamiento moderado a corto
con una temperatura final alta (700-900°C) y un tiempo de residencia largo (Basu, 2013).



4.6 Meétodos de activacion del carbon activado

La activacion del carbdn es la generacion de particulas cristalinas altamente porosas con una
enorme superficie de contacto en el interior de los granulos de carbon que le da la caracteristica de
poder adsorber (Groso, 1997).

El carbon activado puede ofrecerse a partir de todo tipo de material carbonoso o carbén
mineral no grafitico, pero cada una de las materias primas brindara caracteristicas y calidades
distintas al producto final. Para su proceso de activacion existen dos tipos: la actividad fisica
(Ilamada también térmica) y activacion quimica (Illamada también deshidratacion quimica) (Groso,
1997).

4.6.1 Activacion fisica

Cuando se utiliza un material organico el proceso se inicia con su carbonizacion, la cual
debe de realizarse a una temperatura baja en la que no se favorezca la grafitacion. El carbon
resultante se somete a temperaturas cercanas a 1000°C en una atmdsfera inerte o reductora. En
estas condiciones y a lo largo de un tiempo algunos atomos de carbon reaccionan y se gasifican en
forma de dioxido de carbono y otros se recombinan y se condensan en forma de las placas
grafiticas. Estas placas tienden a ser imperfectas y pequefias y eso depende de la materia prima
(Groso, 1997).

El grado de activacion y el rendimiento de las condiciones de operacion del horno de
activacién que son la temperatura, composicion de gases, tiempo de residencia, flujo volumétrico
del vapor. El rendimiento suele estar entre 0.25 y 0.5 kg de carbo6n activado por kilo de carbon
(Groso, 1997).

Para el horno de activacion existe diferentes tipos los cuales pueden ser: rotatorio de
calentamiento directo, vertical de hogares multiples y lecho fluidizado. El carbon activado sale del
horno al rojo vivo, por lo que se debe enfriar antes de entrar en contacto con el aire que se encuentra
a temperatura ambiente, de lo contrario una parte de este desapareceria como dioxido de carbono
y el producto resultaria con una cantidad de éxidos superficiales que puede afectar al rendimiento
del producto final (Groso, 1997).

4.6.2 Activacion quimica

Este método se aplica a ciertos materiales organicos que son relativamente blandos y que
estan formados por moléculas de celulosa, como puede ser la madera del pino.

La primera etapa consiste en deshidratar la materia prima mediante la accion de un agente
reactivo y posteriormente se carboniza el material deshidratado a baja temperatura obtenido una
estructura porosa.

El producto resultante se lava con el propdésito de dejarlo tan libre como sea del quimico
utilizado, asi como recuperar y utilizar este tltimo. El grado de activacion puede variar de acuerdo
a la concentracion del quimico utilizado (Groso, 1997)
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Mediante esta tecnologia no se obtienen las mismas placas grafiticas que resultan en el
método de activacion fisica. Las paredes del carbon se asemejan a una molécula organica, parte
aromatica y parte alifatica, o a un polimero muy ramificado y entre ligado. Ademas, las paredes
no son planas sino rugosas y contienen grandes cantidades de atomos distintos al carbono,
principalmente oxigeno (Groso, 1997)

4.6.3 Efectos de la activacion en los sitios acido-basicos

El proceso de activacion le proporciona al carbon activado ciertos grupos funcionales, las
cuales dependen directamente del método que se utilice como una oxidacion quimica que se realice
en el material. Durante su proceso de activacion, el carbdn activado cuenta con un caracter
hidrofilo y al oxidarse toma un caracter anfétero permitiendo tener sitios acidos o basicos
influyendo en su adsorcion debido a la capacidad que estos grupos le generan al momento de
interaccionar con cierta clase de moléculas (Sevilla, 2011),

Los grupos funcionales que pueden presentarse en el carbén activado son el hidroxilo (-
OH), carboxilo (-COOH), carbonilo (-C=0), éter (-O-), amina (-NH2), lactona (-O=C=0), quinona
(-C=0-), cremona, entre otros; donde estos grupos funcionales pueden beneficiar en cierta medida
la adsorcion del material (Long, 2019).

Figura 4. Grupos funcionales que puede contener el carbén activado
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4.7 Fuerzas intermoleculares

La mayoria de las fuerzas intermoleculares son de tipo electroestatico y se originan por la
atraccion entre dipolos, recibiendo el nombre de Fuerzas de Van der Waals, este tipo de fuerzas
permiten explicar el comportamiento de la mayoria de compuestos con enlaces covalentes. Aunque
se puede observar algunos compuestos como el agua o el amoniaco, para las cuales las energias de
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las fuerzas intermoleculares son muy superiores a las que pueden originarse mediante enlaces de
Van der Waals (Martinez & Iriondo, 2013).

Las interacciones de Van Der Waals son uniones de tipo dipolo-dipolo y se puede clasificar
en tres tipos en funcion de la naturaleza de los dipolos, segun sean permanentes o inducidos.

4.7.1 Fuerzas dipolo-dipolo: Fuerzas de Keeson

Son las més frecuentes e intensas, se establecen entre moléculas polares. Las moléculas se
orientan por si mismas de formas que se enfrentan los polos de signo contrario, los dipolos se
atraen entre si y el ordenamiento se extiende a todo el material. Estas fuerzas seran mas intensas
cuanto mayor sea la polaridad de las moléculas y cuanto mayor sea el tamarfio de los &tomos que
la constituyen, dado que los dipolos seran mas intensos cuanto mayor sea el niamero de electrones
involucrados (Martinez & Iriondo, 2013).

Figura 5. Visualizacion de las fuerzas dipolo-dipolo: Fuerza de Keeson

(Martinez & Iriondo, 2013)

4.7.2 Fuerzas dipolo-dipolo Inducido Fuerzas de Debye

Son muy poco frecuentes y s6lo aparecen en sistemas complejos con partes polar y partes
apolares. Esto sucede cuando una molécula polar se aproxima a otra apolar genera un dipolo al
deformar su nube de carga, donde se produce la interaccion entre el dipolo permanente de la
molécula polar y el inducido en la molécula apolar (Martinez & Iriondo, 2013).

Figura 6. Visualizacion de las fuerzas dipolo-dipolo: Fuerzas de Debye
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4.7.3 Fuerzas dipolo instantaneo-dipolo inducido: Fuerzas de London

Son las de menor intensidad donde el movimiento continuo de los electrones alrededor del
nucleo origina situaciones en las que la distribucion de cargas no es homogénea, es decir dipolos
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instantaneos. La polaridad de estos dipolos cambia rapidamente con el tiempo dando como
resultado un momento de cero.

Debido a que los movimientos de reordenacion son lentos de manera que un dipolo
instantaneo tiene tiempo para inducir otro dipolo en una molécula vecina y esta a su vez a otra de
manera que se extiende la polarizacion a todo el material y se produce la cohesion entre las
moléculas (Martinez & Iriondo, 2013).

Figura 7. Visualizacion de las fuerzas dipolo instantdneo-dipolo inducido: Fuerzas de London
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4.8 Adsorcion

La adsorcion consiste en que el material removido se adhiere fisica o quimicamente a la
superficie del material adsorbente, sin penetrar en su estructura fisica, es un proceso donde implica
fuerzas de atraccion del tipo Dipolo Instantaneo/Dipolo Inducido: Fuerzas de London conocidas
como fuerzas de Van Der Waals, entre las moléculas de la sustancia adsorbida y de la superficie
del material que adsorbe. Por lo tanto, al ser un fenémeno que ocurre en la superficie mientras
mayor sea su area superficial disponible tenga un sélido, mejor adsorbente podra ser (Escuela
Politecnica de Sevilla, SF).

49 Carbén activado

El carbdn activado es un material carbonizado que puede ser de origen vegetal o mineral que
posee una estructura cristalina reticular similar a la del grafito, siendo extremadamente poroso y
puede a llegar a desarrollar areas superficiales de 1500 metros cuadrados por gramo de carbén. Se
le llama activado debido a que tiene propiedades adsorbentes gracias al estado de activacion que
se le da al carbdn confiriéndole propiedades especiales para adsorber ciertas sustancias (Geocities,
2009).

La alta efectividad en remocion o adsorcion de compuestos se debe a que el carbon activado
tiene una gran area superficial disponible para que las moléculas de la sustancia que adsorbe
puedan interactuar. Esta gran superficie se adquiere cuando el material el material carbonaceo se
somete a altas temperaturas o bases de celulosa en ausencia de oxigeno. Este repentino cambio
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provoca en la estructura interna del material un gran nimero de huecos de tamafio microscépico
que sirve para la retencion de moléculas con cierta estructura (Geocities, 2009).

El carbon activado tiene una estructura de sus 4&tomos combinados en forma de placas
graniticas separatas con distintas orientaciones por lo que existen espacio entre ellas, denominados
poros, que brindan al carbén activo su principal caracteristica de tener una gran area superficial y
por lo tanto una alta capacidad de adsorbente. El area de la mayoria de los carbones activados
comerciales esta entre 500 — 2500 metros cuadrados por gramo (Geocities, 2009).

La actividad de adsorcion viene dado por la naturaleza de la materia prima y su proceso de
activacion, donde se ve favorecida por la estructura porosa y la interaccion con adsorbatos polares
y no polares, dada por su estructura quimica, ademas las reacciones quimicas en su superficie
estan influenciadas por centros activos, dislocaciones y discontinuidades, donde los carbones
tienen electrones desapareados y valencias insaturadas presentando mayor energia potencial
(Geocities, 2009).

Cuadro 2. Caracteristicas y especificaciones del carbédn activado para uso comercial segun
distintas normas ASTM

Caracteristicas Especificaciones Norma
Numero de yodo (mg/g, min) | 1000 ASTM D-4607
Area superficial (mg/g, min) | 1000 ASTM D-4607
Humedad (%, méx) 8.0 ASTM D-2867
Contenido de cenizas (%, | 3.0 ASTM D-2866
max)

pH 8-0-10.0 CEFIC
Densidad aparente (g/cm”3) | 0.45-0.52 ASTM D-2854
Dureza (min) 95 ASTM D-3802

(GGC, 2017)

4.10 Mecanismos de operacion como adsorbente

El mecanismo de adsorcién permite predecir con cierto grado la aproximacién del
comportamiento del carb6n activado en las distintas aplicaciones que puede tener. Existen dos
tipos de fendomenos de adsorcion: Fisisorcion y Quimisorcion (Groso, 1997).

e Fisisorcion: Es el caso mas comun del carbdn activado para la adsorcion donde no existe
intercambio de electrones entre adsorbente y adsorbato, lo que permite que el proceso sea
reversible.

e Quimisorcion: Esta es la menos frecuente, este tipo de adsorcion es irreversible debido a
que modificaciones de las estructuras quimicas del adsorbato del adsorbente
(Groso, 1997).
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4.10.1 Tipos de poros

El carbon activado tiene gran variedad de tamafio de poros que se clasifican de acuerdo a su
funcidn, en poros de adsorcion y de transporte

Poros de adsorcidn: Consisten en espacios entre placas grafiticas con una separacion de
entre una hasta cinco veces el diametro de la molécula que se va a retener. Ambas placas
de carbdn estan lo suficientemente cerca para ejercer atraccion entre el adsorbato y
retenerlo con mayor fuerza (Groso, 1997).

Poros de transporte: Son mayores que los de adsorcién y tiene un rango muy amplio de
tamarios, estos van hasta el limite detectable para la vista que corresponden a 0.1mm. En
este tipo de poros s6lo una placa ejerce atraccion sobre el adsorbato y lo realiza con una
fuerza menor e insuficiente para retenerlo. Asi los poros de transporte actian como
caminos de difusién por lo que circula la molécula hacia los poros de adsorcion en los que
se encuentran una mayor atraccion afectando la cinética con la que se debe realizar el
proceso de adsorcién (Groso, 1997).

También existe otro tipo de clasificacion por parte de la IUPAC (International of Pure and
Applied Chemists) que se basa en el diametro de estos, se dividen de acuerdo a lo siguiente:

Micro-poros: Menores a 2nm. Tienen el tamafio adecuado para retener moléculas
pequefias, compuestos que son aproximadamente mas volatiles que el agua como pueden
ser olores, sabores y otros solventes.

Macro-poros: Entre 50 — 10000nm. Estas atrapan moléculas grandes, como colores
intensos o0 sustancias hdmicas, como acidos humicos y falvicos, que se generam al
descomponerse a materia organica.

Meso-poros: Entre 2 — 50nm. Son los mas apropiados para moléculas de tamafio
intermedio, las cuales se encuentran entre las dos anteriormente mencionadas. (Groso,
1997)

4.11 Propiedades y condiciones que afecten la adsorcion del carbén activado

La adsorcion del carbon activado puede verse afectada por diversas propiedades tanto para el
carbén como del adsorbato, como también las condiciones del gas o liquido en donde se esta
realizando el fendmeno. Las propiedades pueden ser las siguientes:

Tipo de carbodn activado
o La adsorcion aumenta cuando el diametro de los poros predominantes esta entre
unay cinco veces el diametro del adsorbato.
o Diferencias en la quimica superficial y en los constituyentes de las cenizas pueden
afectar la adsorcion, especialmente en la fase liquida (Groso, 1997).
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e Adsorbato

o Laadsorcion de organicos es mas fuerte al aumentar su peso molecular, mientras
el tamafio no rebase el del poro.

o Las moléculas organicas no polares se adsorben con mayor fuerza que las polares.

o Las moléculas organicas ramificadas se adsorben con mayor fuerza que las lineales.

o La mayoria de las moléculas orgénicas que tienen ligados atomos de cloro, bromo
0 yodo se adsorben con mayor fuerza.

o Laadsorcion en fase liquida aumenta al disminuir la solubilidad del adsorbato.
(Groso, 1997)

e Liquido que rodea al carbon activado
o Por lo general aumenta la adsorcion al disminuir el pH.
o A mayor temperatura aumenta la solubilidad del adsorbato y se adsorbe en menor
proporcién. También disminuye la viscosidad del solvente facilitando la movilidad
del adsorbato y acelerando la velocidad de difusién hacia los poros. (Groso, 1997)

4.12 Aplicaciones del carbdn activado

El carbon activado es muy utilizado por sus propiedades como su gran area superficial,
porosidad, volumen de poro, grupos funcionales y propiedades electroestaticas que estos tienen
por su quimica superficial. Teniendo una amplia gama de aplicaciones en la biomedicina,
tratamiento de aguas y eliminacion de contaminantes en soluciones acuosas, separacion y
purificacion en fases gaseosas, almacenamiento de energia, uso en baterias, almacenamiento de
calor, supercondensadores, productos farmacéuticos y cuidado personal (Kwiatkowski, 2012).

4.12.1 Aplicaciones biomédicas

En este sector han tenido un auge muy grande el carbén activado debido a que este material
proporciona areas superficiales muy grandes y propiedades adsorbentes elevadas, estas mismas
caracteristicas permite que se puedan utilizar para tratar intoxicaciones, siendo una superficie de
anclaje para materiales supermagnéticos, captacion de bacterias, ser antimicrobiano y ademas tiene
biocompatibilidad de este material (Kwiatkowski, 2012).

Una de las principales funciones del carbon activado desde hace tiempo es su uso en el
ambito de la toxicologia, donde se puede encontrar dialisis gastrointestinales con carbon activado,
tratamiento indicado para tratar venenos como insecticidas o raticidas. Se han realizados
investigaciones clinicas acerca de la aceleracion de la recuperacion de los ganglios linfaticos en
pacientes de cancer de colon y tipo rectal, también en el uso como material antimicrobiano y de
inhibicidn bacteriana como la Escherichia coli (Kwiatkowski, 2012).
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4.12.2 Aplicaciones ambientales

Sus aplicaciones en usos ambientales abarcan desde soluciones acuosas hasta gaseosas
teniendo una gran importancia en la adsorcion de contaminantes en el agua. Se han realizado
estudios ambientales siendo la aplicacion mas frecuente la remocion de elementos contaminantes
en soluciones acuosas teniendo como ejemplo arsénico, plomo y eliminar colorantes de aguas
residuales como el tinte de azul de metileno y el verde brillante, siendo de gran interés para el
tratamiento de agua en procesos industriales (Kwiatkowski, 2012).

El carbdn activado se ha utilizado también para la remocion-eliminacion de contaminantes
en fase gaseosa, por ejemplo, se ha empleado el carbon activado para la captacion del dioxido de
carbono y el sulfuro de hidrdgeno para purificar aire y gases industriales (Kwiatkowski, 2012).

4.12.3 Otras aplicaciones

El café en extracto acuoso que contiene cafeina es absorbido por la etilcelulosa y esta es
adsorbida por el carbén activado y posteriormente se desorbe del carbén para utilizarse en otros
productos. Se utiliza para modificar los perfiles para adecuar las caracteristicas organolépticas y
eliminar moléculas no deseables en un destilado. También se utiliza para eliminar eficazmente
olores provocados por alimentos de origen organico aplicandolo en refrigeradores, cocinas y
bodegas (Kwiatkowski, 2012).

4.13 Analizador elemental

El analizador elemental es un equipo que se emplea para la determinacién rapida de carbono,
hidrogeno, nitrégeno, azufre y oxigeno (C, N, H, Sy O) en todo tipo de muestras organicas o
inorganicas, solidas o liquidas, volatiles y no volatiles para obtener los elementos en porcentaje
respecto al peso, deteccidn para la determinacion cuantitativa, esta es automatizada llevando a las
muestras a una combustion de 950-1000°C. Representa una técnica fiable y rentable usada para
evaluar la pureza y composicion de los compuestos ayudando a los analistas a determinar la
estructura de la sustancia de muestra. El analizador requiere de pesos de muestras relativamente
pequefios, estos pueden variar segun la naturaleza de la muestra. Como al final de cada muestra el
porcentaje se da en forma de peso es importante saber el peso exacto de la muestra (Burgos, 2020).

El método se basa en la completa oxidacion de la muestra mediante una combustion
instantanea. Los gases resultantes de la combustion son transportados mediante un gas portador,
normalmente Helio, a través de un horno de reduccion. La técnica funciona mediante la utilizacion
de la una columna cromatografica, donde se produce la separacion de los distintos elementos,
concluyendo con su paso por un detector de conductividad térmica que origina una sefial
directamente proporcional a la concentracién de cada uno de los componentes (Burgos, 2020).
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Figura 8. Analizador elemental para determinar Carbono

(Burgos, 2020)

4.14 Cromatografia de gases

En una cromatografia de gases (GC), los componentes de una muestra se separan al ser
distribuidos entre una fase mévil gaseosa y una frase estacionaria liquida o sélida retenida en una
columna. Al realizar una separacion por cromatografia de gases la muestra es vaporizada e
inyectada en la parte superior de la columna cromatografica, donde la elucion ocurre por el flujo
de la fase mdvil inerte gaseosa que sirve para transportar al analito a través de la columna (Skoog,
2015).

Los principales componentes de un cromatografo de gases se enumeran a continuacion:

e Botella de gas portador (contiene la fase movil)

e Reguladores de presion

e Filtros de oxigeno y humedad (indicadores de la presencia de O2)
e Inyector (con un sistema de control de temperatura)

e Columna cromatografica (se coloca en el horno)

e Detector (con sistema para control de temperatura)

e Sistema receptor, procesador y almacenamiento de la informacion
e Registrador o un monitor
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Figura 9. Diagrama de un cromatografo de gases

Columna

Puerto de inyeccién

Fase sélida
o liquida

Horno a temperatura
controlada

Control flujo

Gas portador

(Barquero, 2006)

4.14.1 Microextraccion en fase sélida (SPME)

La SPME se basa en la extraccion de los analitos de la matriz de la muestra por medio de
una fibra de silice fundida recubierta de un sorbente, seguida de la desorcién de los analitos
mediante temperatura o un disolvente orgénico. Donde se utiliza una fibra recubierta con una fase
de extraccion: un liquido (polimero), un sélido (absorbente) o una combinacién de ambos. La fibra
recubierta se encuentra en una aguja protectora y fijada a un soporte parecido a una jeringa. Cuando
la fibra se expone a una muestra, se separan de la matriz de la muestra hacia la fase estacionaria
hasta que se establece un equilibrio. El recubrimiento de la fibra extrae los compuestos de la
muestra que puede ser por absorcién (revestimientos liquidos) o por adsorcién (revestimientos
solidos) (MERCK, SF).

Después de un tiempo de extraccion, se retira la fibra y se inserta directamente en un
cromatografo, que pueden ser un cromatédgrafo de gases (GC) o un HPLC, para su desorcion y
analisis. En la cromatografia de gases la desorcidn de los analitos se realiza térmicamente, mientras
que en la HPLC se utiliza un disolvente para la desorcion en una fase liquida. Esta técnica presenta
una serie de ventajas como un bajo coste, puede ser automatizada, requiere pequefios volimenes
de muestra y generalmente no precisa el uso de disolvente organicos, ademas es facilmente
transportable y poder utilizar con todos los tipos de muestras que pueden ser gaseosas, liquidas o
solidas. También se puede aplicar para la determinacion de compuestos de diferente volatilidad
(MERCK, SF).
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4.15 Espectroscopia infrarroja

La espectroscopia se puede definir como la interaccion entre la materia y la luz. La
espectroscopia infrarroja es una técnica muy potente que utiliza radiacion electromagnética en la
region infrarroja para determinar o identificar estructuras moleculares, ademas de tener diversas
aplicaciones cuantitativas dentro de la quimica analitica (CHROMacademy, SF)

Los espectrofotémetros de infrarrojos utilizan dispositivos opticos para dispersar y enfocar la
radiacion electromagnética de frecuencia IR que pasa a través de la muestra y cualquier cambio en
la absorbancia con el haz de luz. Existen tres regiones definidas (cercana, media y lejana), los
limites entre ellos estan definido pero que todavia persisten debates. Se definen como:

e Infrarrojo cercano (12820 cm " - 4000cm 1): consta de arménicos y bandas combinadas
resultantes de vibraciones en la regién infrarrojo medio del espectro.

e Infrarrojo medio (4000cm - 400cm 1) proporciona informacion estructural para la
mayoria de las moléculas orgénicas

e Infrarrojo lejano (400cm “1- 33cm 1): este ha sido el menos investigado que las otras dos
regiones y se utiliza para moléculas organicas

Figura 10. Espectro electromagnético y region infrarroja
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(CHROMacademy, SF)

4.16 Espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier

Estos espectrofotdmetros constan de una fuente de infrarrojos, un interferometro, una celda o
camara de muestra, un detector y un laser. La radiacion IR se emite desde una fuente de cuerpo
negro brillante, la radiacion pasa a través de una apertura que controla la cantidad de radiacion que
llega a la muestra y al detector. Las fuentes de ir mas comunes son:

e Varillas de carburo de silicio: A través de la varilla pasa una corriente eléctrica que se
calienta a 1300K y emite grandes cantidades de radiacion IR.

¢ Bobina de alambre de nicromo: Este lo utilizaban anteriormente y eran muy populares para
emitir radiacion IR ya que no requerian de enfriamiento, pero resultdo que emite menor
cantidad de radiacion de infrarrojos.
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e Nernst Glowers: Se fabrican a partir de una mezcla de 6xidos refractorios y son capaces de
alcanzar a temperaturas mas altas, sin embargo, no son capaces de producir IR por encima
de 2000 cm ! (CHROMacademy, SF).

4.16.1 Interferémetro

El primer interferometro fue inventado por Albert Abraham Michelson que recibi6 el
premio Nobel en 1907. Sin esta pieza esencial de equipo éptico, el sistema de FTIR moderno no
existiria, el interferometro consta de un divisor de haz, un espejo fijo y un espejo mdvil
(CHROMacademy, SF)

Figura 11. Esquema operativo de un instrumento de FTIR
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(CHROMacademy, SF)
4.16.2 Operacion FTIR

La espectrometria FTIR permite escanear todas las frecuencias infrarrojas
simultdneamente lo que permite recopilar datos en cuestion de segundos en lugar de varios
minutos. Esto se logra mediante el uso de un dispositivo éptico llamado interferometro que
produce una sefial que se compone de todas las frecuencias infrarrojas (CHROMacademy, SF)

La mayoria de los interferdmetros constan de un divisor de haz que divide el haz infrarrojo
incidente en dos haces dpticos separados. Un haz refleja desde un espejo fijo, mientras que el otro
haz se refleja desde un espejo que se mueve constantemente en el instrumento. El espejo movil
normalmente se mueve sélo unos pocos milimetros desde el divisor de haz (CHROMacademy,
SF)
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Figura 12. FTIR basado en el interferometro de Michaelson

(CHROMacademy, SF)

Los dos haces se reflejan en sus respectivos espejos y se recombinan en el divisor de haz.
La longitud de haz que se refleja en el espejo fijo permanece constante, mientras que la longitud
del recorrido del haz que se refleja en el espejo en movimiento cambia constantemente a medida
que el espejo se mueve. La sefial que sale del interferometro es el resultado de la interferencia de
los dos haces entre si y se llama interferograma (CHROMacademy, SF)

El interferograma es Gnico porque cada punto de datos, que es una posicién del espejo en
movimiento tiene informacion sobre cada frecuencia infrarroja emitida desde la fuente, esto
permite medirlas simultaneas. Luego se convierte en un espectro IR mas familiar (nGmero de onda
frente % de transmitancia) utilizando la conocida transformada de Fourier (CHROMacademy, SF)

Figura 13. Interferograma de un espectrofotdgrafo FTIR

(CHROMacademy, SF)
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V. ANTECEDENTES

5.1 CARACTERIZACION DEL CARBON ACTIVADO PRODUCIDO A PARTIR DE
RESIDUOS DE CAFE POR ACTIVACION QUIMICA Y FISICA

Segun Javier Sanchez Aznar en el afio 2011, evalud los diferentes resultados entre la activacion
quimica utilizando como agente Acido Fosférico y fisica utilizando vapor como gas oxidante a
partir de residuos de café. Obteniendo resultados diferentes segin el método de activacion
empleado, comenzando con la pérdida del porcentaje de compuestos volatiles teniendo un mayor
valor el método fisico que el quimico (Aznar, 2011).

Para el area superficial se utilizo el método BET se utilizaron diferentes concentraciones de
Acido Fosférico, determinando que la solucion al 40% y a una temperatura de 600°C mostraron
mejores resultados conduciendo a una mayor porosidad y capacidades de adsorcion con un valor
alrededor de 690m~2/g. A comparacion de la activacion fisica con vapor que se obtuvo
rendimientos mas bajos y contenidos de cenizas més altos (Aznar, 2011).

52 PRODUCCION DE CARON ACTIVADO A PARTIR DE RESIDUOS DE CAFE
UTILIZANDO METODO QUIMICO Y FiISICO

Segun Yuliusmann Yuliusmann en el afio 2017, elaboré carbén activado a partir de residuos
de café, secandolos para reducir varios componentes como vapor, compuestos volatiles y
lignocelul6sicos. Luego se activd mediante activacion quimica con Cloruro de Zinc y por
activacion fisica con Dioxido de Carbono a 600°C (Yulisman, y otros, 2017).

Se analizé el carbdn activado por medio de la prueba del nimero de Yodo y por una relacion
lineal se determind el area superficial obteniendo un mejor valor por la activacion quimica siendo
de 432.60m"2/g, en comparacion de la activacion fisica con un valor de 405.68m”2/g (Yulisman,
y otros, 2017).

5.3 PREPARACION DEL CARBON ACTIVADO A PARTIR DE RESIDUOS DE
CAFE COMO UN ADSORBENTE PARA REMOVER CROMO (I11) DEL AGUA

Segun Adolfo Valdivia, Carlos Osorio y Yolanda Vargas en el afio 2020, se logr6 obtener
carbon activado por tratamiento térmico calcinandolo a 900°C y luego activandolo con Acido
Sulfarico 10% y calentandolo a 65°C a partir de los residuos de café. El carbon fue filtrado y
lavado agua desionizada y secado a 110°C por una hora, determinando que las condiciones Optimas
para su adsorcion es a un pH 3 obteniendo un &rea superficial de 1365.79 m"2/g (Valdivia, 2020)
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6.1

VI. METODOLOGIA

MATERIALES

6.1.1 Reactivos

6.1.2

6.1.3

SQ@ o oo o

Aluminio

Solucion de yodo 0.1N
Tiosulfato de sodio 0.1N
Acido clorhidrico 5%
Yodato de potasio 0.1N
Yoduro de potasio 0.1N
Azul de metileno
Cloruro de zinc 1M

Cristaleria

@ e o0 o

Pipetas 1,2,5y 10mL

Probetas de 25mL, 50mL y 100mL

Kit de destilacion

Bal6n aforado de 10mL, 25mL,100mL y 500mL
Embudo

Bureta 50mL

Erlenmeyers 50 y 125mL

Equipos y materiales

—AT T SQ@ o o0 T

Balanza analitica

Estufa eléctrica

Pizeta

Cubetas de 20L

Reactor para pirolisis

Horno eléctrico

Céamara de pirdlisis

Mangueras

Papel filtro

Soporte universal

Balanza de medicion de humedad
Fibras para microextraccion en fase solida
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m. Cromatdgrafo de gases por ionizacion de llama
n. Analizador elemental
0. Espectrofotometro infrarrojo con transformada de Fourier y Reflectancia total atenuada

6.2 METODO
6.2.1 DETERMINACION DEL TAMANO DE MUESTRA

Calculo de tamaio de muestra. Realizar el calculo de muestra desconociendo el tamafio de
la poblacion utilizando la ecuacion que se muestra a continuacion:

Zixp*q

n=—0s
(Montesinos, 2010)

Donde:

Z2=nivel de confianza (2.58 equivalente al 99% de confianza)

p= probabilidad de éxito (por lo general 95%)

g= probabilidad del fracaso (por lo general 5%)

d= precision (error maximo admisibles de proporcion, por lo general 30%)

6.2.2 RECOLECCION DE LOS RESIDUOS DE CAFE

Se encendio la maquina de expreso.

Se prepar6 la bebida liquida del café con el método a utilizar.

Se retird el portafiltro de la maquina de expreso.

Se separ0 los residuos de café del portafiltro.

Se colocd los residuos de café en un recipiente plastico.

Se recolectd los residuos de café por un méximo de 2 dias a temperatura ambiente, para
evitar descomposicion.

ok wdE

6.2.3 TRANSPORTE DE LOS RESIDUOS DE CAFE

1. Secolocé los recipientes de plastico con los residuos de café en el camidn con refrigeracion

2. Se colocd la refrigeracion entre 4°C a 8°C.

3. Se traslado los residuos de café al sitio de proceso de la operacion (el tiempo de traslado
no debe ser mayor de 5 horas desde la recoleccion de los residuos de café).
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6.2.4

Mo

6.2.5

Se descargo los recipientes de plastico con los residuos de cafe.

ALMACENAJE DE LOS RESIDUOS DE CAFE

Se ingreso los residuos de café a la camara de refrigeracion para aumentar vida util
Se colocd la refrigeracion entre 8°C a 4°C.

Se almacend los residuos de café por un méaximo de 1 semana a 1 semana y media.
Se ingreso los residuos de café al proceso de secado.

PORCENTAJE DE RESIDUOS DE CAFE

Se realiz6 la determinacion de porcentaje de humedad por medio de balanza de humedad por
método para café final seco a 110°C.

Medicién de porcentaje de humedad

6.2.6

©oNORWNRE

Se limpié la bandeja con una brocha especial.

Se encendio la balanza de humedad Ohaus.

Se coloco el método para café final seco a 110°C.

Se elaboré un plato de aluminio y se coloco la muestra.

Se colocd el plato de aluminio dentro de la balanza y se tard.
Se colocd 1gr de residuos de café y se cerr6 el equipo.

Se inici6 la medicion.

Se anoto el valor de humedad.

Se apago el equipo y se limpid la bandeja.

RESIDUOS DE CAFE SECOS

Secado de residuos de café. Se realiz6 el secado de residuos de café como se describe a
continuacion:

1.
2. Se precalent6 el horno a 110°C.

© oo Nk W

Se encendi6 el horno eléctrico.

Se peso la muestra de residuos de cafe.

Se coloco los residuos de café en bandeja de horno.

Se abrid el horno y se midié la temperatura.

Se coloco la bandeja con los residuos de café en el horno y se cerro.
Se esperd 3 horas, controlando la temperatura.

Se saco la bandeja de horno y se apagé el horno eléctrico.

Se encendio la balanza analitica.

10. Se peso la bandeja de horno con residuos de cafe.
11. Se peso la bandeja de horno.
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12. Se anotd los pesos para obtener la cantidad de residuos de café secos.

Porcentaje de humedad de residuos de café secos. Se realizé el porcentaje de humedad de
residuos de café secos como se describe a continuacion:

=

Se limpié la bandeja con una brocha especial.

Se encendio la balanza de humedad Ohaus.

Se coloco el método para café final seco a 110°C.

Se realiz6 un plato de aluminio para colocar la muestra.

Se coloco el plato de aluminio dentro de la balanza y se taro.
Se coloco 1gr de residuos de café seco y se cerr6 el equipo
Se inici6 la medicion.

Se anotd valor de humedad.

Se apago el equipo y se limpid la bandeja.

© oo Nk W

6.2.7 ACTIVACION QUIMICA DEL CARBON

1. Se realizd una solucion de 1M de Cloruro de Zinc, se agregé 10mL por cada gramo de
carbon.

Se agito la solucion y se dejd reposar por 24 horas.

Se colocd el carbon en un filtro y se limpi6 con agua del chorro.

Se colocd el carbon activado en una bandeja para horno.

Se encendio el horno eléctrico Oviedo y se precalentd a 80°C.

Se coloco la bandeja con carbén activado a 80°C por dos horas.

Se retird la bandeja con carbon activado y se apag6 el horno eléctrico.

Se encendid la balanza analitica.

Se pesd la muestra y se anotd el dato.

©ooNe s WDN

6.2.8 DETERMINACION DE ADSORCION DE CARBON ACTIVADO

Estandarizacion de tiosulfato de sodio

1. Se encendio la balanza analitica.

2. Se pesd 0.35677g de yodato de potasio, se diluyo y se aforé con agua en un balon
volumeétrico de 100mL.

3. Se peso 1g de yoduro de potasio con 12.5mL de solucion de yodato de potasio realizada
anteriormente y 2.5mL de acido clorhidrico concentrado.

4. Como indicador se peso6 1g de almiddn, se diluyé y se afor6 con agua en un baldn
volumétrico de 100mL.

5. Para la solucion de tiosulfato de sodio 0.1N se pesé 12.5g, se diluyé y se aford con agua
en un balon volumétrico de 500mL.
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Se colocd la solucidn de tiosulfato de sodio en una bureta de 50mL.

Se titul6 solucidén de yodato y yoduro de potasio preparada en el paso 3.
Se anoto6 el volumen utilizado de tiosulfato de sodio.

Se calculd la concentracién de tiosulfato de sodio.

© o N

_(PxR)
=g

(ASTM D4607-94, 2011)
Donde:
N; = Normalidad de tiosulfato de sodio, N
P = Volumen de yodato de potasio, mL
R = Normalidad de todato de potasio, N
S = Volumen de tiosulfato de sodio, mL
Estandarizacion de solucion de yodo

1. Se coloco 10mL de solucién de yodo en un Erlenmeyer de 50mL.
2. Se colocd solucidn de tiosulfato de sodio en bureta de 50mL.

3. Se tituld con solucion de tiosulfato de sodio.

4. Se anoto6 el volumen utilizado y se realizé el célculo.

_(S*Ny)
]

N,

(ASTM D4607-94, 2011)
Donde:
N; = Normalidad de tiosulfato de sodio, N
I = Volumen de solucion de yodo, mL
N, = Normalidad de solucion de yodo, N

S = Volumen de tiosulfato de sodio,mL

Determinacion de nimero de yodo

1. Se encendio la balanza analitica.
2. Se peso6 1.5g de carbon activado y se coloco en un Erlenmeyer de 125mL.
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Se pipete6 1mL de acido clorhidrico al 5% en el paso 2.

Se ebullo la solucion por 30 segundos, se retird y se dejo enfriar a temperatura ambiente.
Se coloco 10mL de solucion de yodo en paso 4 y se agitd por 30 segundos.

Se filtr6 la solucion y se colocé en un Erlenmeyer de 125mL.

Se titul6 solucion con tiosulfato de sodio.

Se anotd el volumen tiosulfato de sodio utilizado y se calculé el nimero de yodo.

([A = (DF)(B)(S)]

X
M M

(ASTM D4607-94, 2011)

Donde:

A = Normalidad de yodo * 12693

DF = Factor de dilucion

B = Normalidad de yodato de potasio * 126.93

M = Peso de carbon activado, g

X = Peso de yodo adsorbido, mg

S = Volumen de tiosulfato de sodio,mL

Determinacion de area superficial

Para convertir el namero de yodo en area superficial se utilizd una regresion lineal que hace
referencia al ASTM D-4607-94, siendo la siguiente ecuacion:

Nimero de Yodo = 0.6366 * Area Superficial + 174.34

Decoloracion de azul de metileno

1.

ok~ wp

o

Se agregd 35 gotas de azul de metileno en 150mL de agua.

Se realizé soluciones a diferentes concentraciones y se realizo una curva de calibracion.
Se obtuvo concentracion de solucién inicial y se anoto.

Se agregd 1g de carbon activado a solucion de paso 1y se agito levemente.

Se dejé carbdn activado con solucidn de metileno y se tomo alicuotas de 1mL a diferentes
tiempos hasta 75 minutos.

Se coloco filtro de café en un embudo y se colocd la alicuota del paso 5.

Se obtuvo el filtrado y se midi6 absorbancia.

28



8. Se midio la absorbancia en distintos tiempos y se grafico la decoloracion de azul de
metileno.

6.2.9 CARACTERISTICAS FISICOQUIMICAS DE CARBON ACTIVADO

Porcentaje de humedad

1. Se limpi6 la bandeja con una brocha especial.

2. Se encendid balanza de humedad Ohaus.

Se coloco el método para café final seco a 110°C.

Se realizé un plato de aluminio para colocar la muestra.

Se coloco plato de aluminio dentro de la balanza y se taro.

Se colocd 1gr de residuos de carbon activado y se cerro el equipo.
Se inici6 la medicion.

Se anoto valor de humedad.

Se apago equipo y se limpid la bandeja.

© N> O AW

Densidad aparente

1. Se limpid la bandeja con una brocha especial.

2. Seencendid la balanza analitica.
3. Se peso6 una probeta de 25mL.
4. Se anoto el peso.
5. Se colocd la muestra de carbon activado y se llend hasta 5mL.
6. Se golpeo levemente la probeta varias veces y se llend nuevamente hasta 5mL.
7. Se peso la probeta con carbén activado.
8. Seanotd el dato y se calculé densidad aparente.
M
Py

(SADSDC,2009)
Donde:
p = Densidad aparente, g/mL
M = Peso de muestra, g
V = Volumen donde se encuentra la muestra, mL
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VIlI. RESULTADOS

Cuadro 3. Porcentaje de humedad de residuos de café himedos y secos

Descripcion Resultado Diferencia
(Promedio + SD)
54.055%+3.4166% 51.175%+2.4276%

Porcentaje de humedad de

residuos de café humedos

Porcentaje de humedad de
residuos de café secos

2.88%+0.989%

Descripcion: Estos datos fueron medidos en cuadruplicado y se reporta el resultado promedio del
porcentaje de humedad.

Cuadro 4. Area total de los picos cromatogréaficos obtenidos de los compuestos volatiles de
residuos de café himedos y secos

Resultado Diferencia

(Promedio = SD)
627.7814 UA£263.1162 UA | 370.9312 UA +£114.0596 UA

Descripcion

Area total de residuos de café
humedos

Area total de residuos de café 261.8501 UA+168.1576 UA
secos

Descripcion: Estos datos fueron medidos en cuadruplicado y se reporta el resultado promedio del
area de compuesto volatiles.

Cuadro 5. Rendimiento mésico de sélido obtenido después de la pir6lisis a partir de posos de

café secos
Peso de posos de café secos Peso de carbon Rendimiento del sélido
(Promedio + SD) (Promedio + SD) (Promedio + SD)
132.2g+8.79g 90.55g+6.5649 68.495%:+1.353%

Descripcion: Estos datos fueron medidos en cuadruplicado y se reporta el resultado promedio de
la de los pesos y rendimiento del sélido de la pirdlisis.
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Cuadro 6. Rendimiento masico de carbon activado por método quimico activado con cloruro de

zinc.

Peso de carbdn
(Promedio + SD)

Peso de carbon activado
(Promedio + SD)

Rendimiento del sélido
(Promedio + SD)

53.225¢+2.396(

32.85¢+2.2289

61.655%+3.323%

Descripcion: Estos datos fueron medidos en cuadruplicado y se reporta el resultado promedio de
la de los pesos y rendimiento del solido de activacion quimica.

Cuadro 7. Caracteristicas del carbon activado a partir de posos de café

Descripcion Resultado Especificaciones
(Promedio + SD)
Numero de yodo 1313.556 mg/g+9.094 mg/g 1000 mg/g (minimo)
Area superficial 1789.528 m"2/g +14.285 m"2/g 1000 m”2/g (minimo)
Porcentaje de humedad 3.65%=0.33% 8% (méximo)
Densidad aparente 0.4235 g/mL £0.0534 g/mL 0.45 g/mL — 0.52 g/mL
Relacion de concentracion de y=-0.0312x+6.3087
Azul de metileno vs R"2 =0.9077
absorbancia

Descripcion: Estos datos fueron medidos en cuadruplicado y se reporta el resultado promedio del
namero de yodo, area superficial, azul de metileno a través del tiempo, porcentaje de humedad y
densidad aparente.

Cuadro 8. Bandas del espectro infrarrojo caracteristicas del carbdn activado a partir de residuos

de café
No. Numero de onda de la banda Grupo
(1/cm)
1 3378.60 Aliféticos y aromaticos
2 2919.18 Alifaticos
3 2850.16 Alifatico
4 1614.78 Algueno
5 1539.12 Alqueno
6 1436.82 Alqueno
7 1171.57 Alifatico

Descripcion: Estos datos fueron medidos por espectro infrarrojo.
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VIII. DISCUSION

Para la produccidn de carbon activado por medio de pirolisis de residuos de café fue necesario
disminuir la cantidad de humedad a la materia prima, para luego realizar el proceso de pirdlisis
extrema con el objetivo de obtener la mayor cantidad de carbono y de ultimo su activacion por
medio de método quimico con Cloruro de Zinc. Realizando distintas pruebas como el nimero de
yodo, &rea superficial, azul de metileno, densidad aparente y humedad para determinar que se
obtuvo carbén activado.

Los posos de café obtenidos de la tienda de coffee shop dentro de la Universidad del Valle
de Guatemala es una materia prima que contiene un alto porcentaje de humedad con un valor de
promedio 54.055%9.094 determinado con la balanza de humedad como se observa en el Cuadro
3, por lo que fue necesario disminuir la cantidad de agua que contiene para poder realizar después
la carbonizacion teniendo como valor méximo de humedad de 10%. Para eliminar el agua se colocé
en cada proceso una bandeja con una cantidad de materia prima, llegando a una temperatura de
110°C utilizando un horno eléctrico por un tiempo de 3 horas. Con esto se volvié a determinar el
porcentaje de humedad de la materia prima obteniendo un porcentaje de 2.88%:+0.989%,
disminuyendo asi en un 51.175%+2.4276% la cantidad de agua que contenian los residuos de café
inicial. Ademas, como se observa en el Cuadro 4, se realizo el perfil de compuestos volatiles para
ver los distintos componentes que contienen los posos de café habiendo entre 25 hasta 29 de ellos
(ver Figura 17 a 20), después de su secado se pudo observar una disminucion del area de cada una
de las muestras con un promedio de 370.9312 UA+114.0596 UA, donde se not6 que en la muestra
1 presentd una menor disminucion de los compuestos volatiles en comparacion con las otras
muestras. Esto debido a que no se realizo el precalentamiento antes de introducir los residuos de
café, generando variaciones en la temperatura interna del horno provocando que el sistema no
llegara a una temperatura uniforme y estable, afectando en la eficacia del proceso para la
disminucion del area del perfil de los compuestos volatiles.

Para el proceso de carbonizacion se requirié de una mufla y un reactor donde se colocaron
los residuos de café secos utilizando una tasa de calentamiento lenta de 15 grados centigrados por
20 minutos para la obtencion de la mayor cantidad de carbon o sélido de interés de los tres
productos de la pirolisis, teniendo una duracién de las cuatro corridas de 4 horas y 40 minutos,
dejando a una temperatura maxima de 300°C por una hora para maximizar la produccién del
solido. Al finalizar el proceso se determind el rendimiento de los residuos de café con un
68.495%:+1.353% de carbdn como se observa en el Cuadro 5. Durante la experimentacion en el
proceso de condensacién se presencié un arrastre de cera aproximadamente a los 257°C
ocasionando que el rendimiento del carbon se viera disminuido. Otros de los productos que se
obtuvieron fue el bioaceite con un porcentaje de 28.62% y los gases no condensables con un
porcentaje de 2.88%, en el cual se obtuvo este Ultimo a base de la diferencia de la muestra con los
otros productos. Donde estos dos productos se pueden utilizar como biocombustible liquido y un
gas combustible.
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Se realizo6 un analisis elemental a los posos de café secos para poder determinar la cantidad
de carbono que contenian, incinerando la muestra a 900°C en un analizador elemental, obteniendo
un porcentaje de carbono orgénico de 60.73% Yy contenido de nitrégeno organico de 2.63%
proporcionando una referencia inicial sobre la composicién quimica de los posos de café secos.
Analizando los resultados obtenidos después de la pirdlisis sobre el porcentaje de carbono organico
de 60.73%, se observo una ligera discrepancia de 7.765% en los resultados en comparacion con el
analisis elemental. Esta diferencia se debio a las distintas condiciones que se llevo a cabo la
pirélisis, con una temperatura mas baja y una mayor cantidad de muestra, explicando el por que el
resultado de contenido de carbono fue mayor, pero sin afectar la cantidad obtenida durante la
pirélisis. Por lo cual después del proceso de pirdlisis se confirma que se obtuvo un alto porcentaje
de carbono, siendo esto adecuado para realizar el carbon activado a partir de los residuos de cafe.

Para la activacién del carbon obtenido, se utilizé como agente activante Cloruro de Zinc, a
concentracion 1M, por su gran capacidad para mejorar la adsorcion. Se agregd 10mL por cada
gramo de carbon, dejando la solucion por un dia para lograr mayor contacto entre ambos. Luego
se elimind la solucion restante de Cloruro de Zinc y cenizas utilizando un filtro comercial y se
colocd la masa sobrante en un horno eléctrico llevandolo a una temperatura de 80°C por dos horas.
Después de secarlo, se disminuyé el tamafio de particula de malla 100 a 150 para tener un tamarfio
uniforme y mejorar la capacidad de adsorcion, en la cual como se observa en el Cuadro 6 se obtuvo
un rendimiento de 61.655%:3.323% de carbon activado a partir del carbon.

Con la obtencién de carbon activado a partir de residuos de café se realizaron pruebas para
determinar si cumplen con sus caracteristicas necesarias para poder usarse comercialmente. La
primera es el nimero de yodo en el que se baso a partir de la norma ASTM 4607-94 siendo un
indice del area superficial y relativo de la porosidad en un carbon activado donde el yodo se
adsorbe con mucha eficiencia y su tamafio permite alojarse hasta en los poros mas pequefios. Para
su determinacién se utiliz6 una solucion estandarizada de tiosulfato de sodio 0.094N y solucion de
yodo 0.1631N, con el calculo 5 que se encuentra en los anexos, se obtuvo un valor de 1313.556
mg/g £9.094 mg/g que al comprar con el rango teérico de 600 hasta 1500mg/g, cumple. Como el
numero de yodo esta relacionado con el area superficial, este se obtuvo a partir de una regresion
lineal obtenida a partir de la norma ASTM D4607-94 segun Yulismann como se observa en el
calculo 6, en la cual se obtuvo un valor de 1789.528 m”"2/g+14.285 m”2/g donde el rango de un
carbdn activado debe de estar entre 500 a 2500m”2/g.

Otra forma para observar la capacidad de adsorcién de carbon activado fue realizando la
prueba de azul de metileno, en el cual se queria observa su comportamiento en el tiempo. Para esto
se inicio con una solucion de azul de metileno 6.46mg por 1L de agua. Se realiz6 una curva de
calibracion a diferentes concentraciones y se leyo su absorbancia en el espectrofotometro de
arreglo de diodos como se observa en el Cuadro 17. Se tomaron 8 Erlenmeyers, se les agrego 1gr
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de carbon activado a cada uno, se le agrego una alicuota de la solucion de azul de metileno y se
esperd en diferentes tiempos como se observa en el Cuadro 21, se filtrd y se leyd la absorbancia
de la solucion. Luego de 75 minutos se alcanz6 una concentracion final de 4.125mg/L para la
decoloracion de azul de metileno como se observa en la Figura 25. La filtracion se llevé a cabo
con filtros de café ya que el filtro Whatman No. 6 adsorbia el color del azul de metileno. Con los
valores de tiempo y concentracion de azul de metileno se obtuvo una ecuacion lineal de y=-
0.0312x+6.3087 con R"2 de 0.9077 indicando lo cercano que se ajusta los datos reales a la
regresion, siendo ideal para poder predecir el comportamiento del carbédn activado en el tiempo
con el azul de metileno.

Las siguientes pruebas que se le hicieron al carbdn activado fueron fisicoquimicas como el
porcentaje de humedad, utilizando la balanza de humedad, obteniendo un valor de 3.65%=0.33%,
estando dentro del rango, la cual es de 0% hasta 6.97%, siendo importante porque puede afectar
su capacidad de adsorcion de diferentes compuestos. Luego se analiz6 la densidad aparente donde
se utilizé una probeta y a un volumen de 5mL se obtuvo un valor de 0.4235+0.0534g/mL
encontrandose dentro del rango entre 0.4 a 0.6g/mL.

Se realizd un espectro infrarrojo por transformada de Fourier para identificar su
composicién quimica con los grupos funcionales superficiales que estan presentes en el carbon
activado donde se observa un estiramiento de grupo —OH en el pico 3378.60 cm-1, dos grupos C-
H alifaticos en los picos 2919.18 y 2850.16 cm-1, tres grupos de alquenos C=C-O en los picos
1614.78, 1539.12 y 1436.82 cm-1 y un grupo alifatico R-O-R en el pico 1171.57 cm-1.
Caracteristicas de grupos funcionales que adquiere el carbdn activado, especialmente cuando su
activacion es por medio quimico, en este caso con Cloruro de Zinc, realizando reacciones de
deshidrogenacion y oxidacion permitiendo que el carbon activado obtenga una mejor interaccion
de adsorcion con las moléculas.

Con los datos obtenidos de adsorcion con el nimero de yodo, area superficial y azul de
metileno, y con los datos obtenidos fisicoquimicos de la humedad, la densidad aparente y el
infrarrojo por transformada de Fourier, se determiné que a partir de la pir6lisis de residuos de café
se logré obtener por medio de método quimico, utilizando como agente activante Cloruro de Zinc
a 1M, un carbon activado de uso comercial.

Durante el desarrollo del estudio se ha observado la importancia de controlar la temperatura
en el proceso de secado en las futuras experimentaciones, donde se realicen pruebas utilizando un
secador que permita mantener una temperatura constante, garantizando asi la eliminacién eficiente
de los compuestos volatiles y por consiguientes de la humedad requerida en el menor tiempo
posible. Para la pirdlisis de residuos de café se sugiere limitar la temperatura maxima de operacion
a257°C, ya que a estas condiciones inicia la descomposicion de la materia convirtiendolos en cera
y provocando la pérdida de los compuestos de interés para la produccion de carbén activado.
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IX. CONCLUSIONES

Se logré obtener carbon activado a partir de posos de café para uso comercial cumpliendo
los parametros necesarios para su uso.

En los residuos de café obtenidos del coffee shop dentro de la Universidad del Valle de
Guatemala se logré disminuir el porcentaje de humedad de 56% a 4% y disminuir el area
de compuestos volatiles a 627.7814 UA a 261.8501 UA eliminando hasta 21 compuestos
volatiles para poder ingresarlo al proceso de pirolisis extrema.

Mediante la pirdlisis extrema a 300°C a una tasa de calentamiento lento de 15 minutos por
20°C, se determino que el rendimiento masico de carbon a partir de los posos de café fue
de 68.365%.

Se determind por el método ASTM 4607-94 que el numero de yodo y el area superficial
para el carbon activado a partir de posos fue de 1313.556+9.094mg/g Yy
1789.528+14.285m"2/g, respectivamente. Determinando que se obtuvo carbon activado a
partir de residuos de café. Ademas se logro la decoloracién del azul de metileno por medio
del carbon activado llegando una concentracion final de 4.125mg/L después de 75 minutos
obteniendo asi una ecuacién de y=-0.0312x+6.3087 con un R"2 de 0.9077. Por ultimo, se
determind por la espectroscopia IR que el carbon activado presenta grupos funcionales
OH, C-H, C=C-0O y R-O-R por la activacion quimica con Cloruro de Zinc. Ademas, se
determind que contiene una humedad de 3.66%+0.33% Yy una densidad aparente de
0.4235+0.0534g/mL.
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X. RECOMENDACIONES

Se recomienda utilizar un secador como equipo para que la temperatura no varie y se pueda
eliminar la mayor cantidad de compuestos volatiles y llegar a la humedad requerida en el
menor tiempo posible.

Para la pir6lisis se recomienda llegar como temperatura maxima de la operacion a 257°C
ya que a estas condiciones comienza a arrastrar sélido de los posos de café convirtiéndose
en cera y perdiendo el producto de interés para el carbdn activado.

Se recomienda realizar una comparacion de la activacion por medio de otros agentes
activantes como Hidroxido de Potasio, Hidroxido de Sodio, Acido Fosférico y Acido
Clorhidrico para determinar si se tiene una mejor capacidad de adsorcion con algunos de
estos reactivos.

Se recomienda realizar mas pruebas al carbon activado obtenido a partir de posos de café
para determinar su eficiencia de adsorcion y desorcion en las distintas aplicaciones
industriales que se requiera.
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XII.

ANEXO

Figura 14. Balance de masa y energia para el secado de los posos de café

Posos de café

m= 1600.34g
H= 24,91kJ/g
T=25.50C

*Se calcul6 por diferencia

Horno eléctrico

Vapor de agua *
m= 899.54 g
H=2.691 kJ/g
T=1100C

Posos de café de secos

»

Q= 21600 kJ

m=700.8g
H=29.01 kJ/g
T=1100C

Figura 15. Balance de masa y energia para la pirdlisis de posos de café

Gases incondensables *

m=381g
H=28.9 kJig
T=3000C

Posos de café secos

Gases condensables

Condensador

» Mufa pirdlisis
m= 132.2g
H=29.01 kJig
T=25.70C
Char
Q= 51996 kJ m= 90.55g
H=23.1 kJig
T= 3000C

*Se calcul6 por diferencia
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m=37.84 g

Bicaceite

m= 37.84g
H=36.4 kJ/g
T=25.50C



Figura 16. Balance de masa y energia de la activacioén quimica del carbon

Vapor de agua *
m=20.375g
H=2.643 kJ/g
T=800C
Char Carbdn activado
> Hormo eléctrico >
m= 53.225g m= 32859
H=23.1 kJig H= 27.07 kJ/g
T=25.70C A T= 800C
Q= 14400 kJ

*Se calcul6 por diferencia

Figura 17. Cromatografia de gases con de detector deionizacién de Ilama de posos de café 1
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Figura 18. Cromatografia de gases con de detector deionizacion de llama de posos de café 2
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Figura 19. Cromatografia de gases con de detector deionizacion de llama de posos de café 3
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Figura 20. Cromatografia de gases con de detector deionizacion de llama de posos de café 4
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Figura 21. Cromatografia de gases con de detector deionizacion de llama de posos de café secos 1
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Figura 22. Cromatografia de gases con de detector deionizacion de llama de posos de café secos 2
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Figura 23. Cromatografia de gases con de detector deionizacion de llama de posos de café secos 3
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Figura 24. Cromatografia de gases con de detector deionizacion de llama de posos de café secos 4
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Figura 25. Curva de decoloracion de azul de metileno en el tiempo con el carbéon activado
guimicamente
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Figura 26. Espectroscopia IR para las distintas muestras obtenidas del carbén activado
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Figura 27. Muestras de posos de café recolectados del coffee shop antes de su secado
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Figura 28. Determinacion de humedad de posos de café recolectados del coffee shop
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Figura 30. Posos de café secos ingresados en el reactor para pirolisis

Figura 31. Carbon obtenido después del proceso de pirdlisis extrema en el reactor para pirdlisis
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Figura 32. Bioaceite obtenido después del proceso de la carbonizacién de los posos de café secos
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Figura 33. Solucion de agente activante de Cloruro de Zinc 1M para activacion del char obtenido
después de la carbonizacion
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Figura 34. Carbon activado en bandeja de horno para eliminar el liquido restante por medio de
secado
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Figura 35. Carbon activado obtenido por medio de posos de café provenientes de coffee shops

Figura 36. Preparacion de pesos de muestras de posos de café y carbdn activado para ingresarlos
en el analizador elemental




Figura 37. Sistema utilizado para la determinacion del nimero de yodo y area superficial del
carbon activado
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XIll. DATOS ORIGINALES

Cuadro 9. Area de perfil de compuestos volatiles de posos de café 1 con cromatdgrafo de gases
con deionizacion de llama

Numero de pico Area
(UA)

1 6.90929
2 5.61920
3 5.82592
4 3.17818
5 19.06301
6 16.0757
7 4.09744
8 78.91261
9 10.99524
10 7.51458
11 92.02618
12 85.17096
13 18.87509
14 22.0042
15 17.03216
16 10.74726
17 77.42088
18 14.74021
19 8.57570
20 2.532171
21 1.05449
22 5.33005
23 3.51516
24 15.09216
25 4.8682
26 2.55919
27 2.83095

Total 542.55254
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Cuadro 10. Area de perfil de compuestos volatiles de posos de café 2 con cromatdgrafo de gases
con deionizacion de llama

Numero de pico Area
(UA)

1 319.18735
2 120.53016
3 34.71089
4 15.18813
5 6.24906
6 24.02937
7 6.63551
8 20.49887
9 8.75952
10 29.88150
11 13.56338
12 4.31572
13 55.08181
14 41.65801
15 12.41663
16 17.04028
17 14.69680
18 4.35723
19 98.89326
20 15.04109
21 6.99373
22 4.35922
23 10.66265
24 1.29142
25 1.57433

Total 887.61593
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Cuadro 11. Area de perfil de compuestos volatiles de posos de café 3 con cromatdgrafo de gases
con deionizacion de llama

Numero de pico Area
(UA)

1 2.0639
2 4.99933
3 24.81282
4 13.11718
5 48.75366
6 28.81467
7 10.77982
8 4.07963
9 23.54169
10 4.14506
11 3.94164
12 2.33414
13 9.58492
14 3.05496
15 9.25314
16 6.81345
17 32.46326
18 12.85835
19 4.86737
20 14.76352
21 1.31084
22 0.249131
23 14.81785
24 1.91934
25 5.61842
26 4.02054
27 3.10226
28 0.366533

Total 296.44742
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Cuadro 12. Area de perfil de compuestos volatiles de posos de café 4 con cromatdgrafo de gases
con deionizacion de llama

Numero de pico Area
(UA)

1 116.06867
2 10.24055
3 23.40528
4 11.35613
5 30.28018
6 22.38620
7 7.45771
8 112.08574
9 0.332531
10 14.72217
11 7.76041
12 78.97661
13 112.14805
14 16.99545
15 15.96529
16 23.09104
17 7.88076
18 127.16132
19 14.52113
20 8.67563
21 1.49754
22 2.66799
23 0.56069
24 10.17983
25 2.42953
26 2.69279

Total 781.50923
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Cuadro 13. Area de perfil de compuestos volatiles de posos de café secos 1 con cromatdgrafo de
gases con deionizacion de llama

Numero de pico Area
(UA)

1 4.73315
2 103.76777
3 13.36481
4 23.5901
5 8.42667
6 2.46714
7 10.24886
8 1.62083
9 2.24454
10 3.02240
11 2.51271
12 0.60442
13 14.11795
14 5.55300
15 3.45303
16 3.67102
17 1.97303
18 12.03139
19 7.99079

Total 236.24703

Cuadro 14. Area de perfil de compuestos volatiles de posos de café secos 2 con cromatdgrafo de
gases con deionizacién de llama

Numero de pico Area
(UA)
45.65536
9.43713
11.66924
22.64009
3.54361
1.27558
5.69668
0.79905
3.01852

OO N OO PB|WINF-
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10 2.35454
11 1.26561
12 1.45251
13 1.79671
14 1.62162
15 2.19126
16 1.30777
17 10.48822
Total 126.21352

Cuadro 15. Area de perfil de compuestos volatiles de posos de café secos 3 con cromatdgrafo de
gases con deionizacién de llama

Numero de pico Area
(UA)
1.75199
7.40458
3.48452
19.77358
12.36690

6 5.82780
Total 50.60936

Gl B W DN~

Cuadro 16. Area de perfil de compuestos volatiles de posos de café secos 4 con cromatdgrafo de
gases con deionizacién de llama

Numero de pico Area
(UA)
188.83942
38.13414
13.88381
45.13087
13.74748
3.26291
7 1.42739
Total 304.42601

OO WIN|F-
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Cuadro 17. Curva de calibracién de absorbancia de las distintas concentraciones de azul de

metileno.

Concentracion

Absorbancia

(g/mL) (AU)
2.50E-06 0.0481
5.00E-06 0.12346
7.50E-06 0.17107
1.00E-05 0.21957
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XIV. CALCULOS DE MUESTRA

Calculo 1. Determinacion del tamafio muestra experimental

Z2xpxq (2.58)% % (0.95) = (0.05)
n= =

P = (03)? =3.5=4.0

Descripcion: Este tamafio de muestra se realizd para el secado, pirdlisis y activacion, para la
obtencion de carbon activado a partir de residuos de café

Célculo 2. Determinacion de humedad promedio

Yi=1%1 _ 55.51% + 58.04% + 52.39% + 50.28%

= 0
- 2 54.055%

Descripcion: Este célculo se aplicé a todas las mediciones y datos obtenidos en cuadriplicado

Calculo 3. Determinacion de desviacion estandar muestral de humedad

?:1(951 _)?)2
n—1

~ J(55.51% — 54.055%)2 + (58.04% — 54.055%)2 + (52.39%54.055%)2 + (50.28%54.055%)2

4-1
= 3.4166%

Descripcion: Este célculo se aplicé a todas las mediciones y datos obtenidos en cuadriplicado

Caélculo 4. Determinacion de porcentaje de rendimiento

) . Solidos de salida 90.55
Porcentaje de rendimiento = * 100% =

0 = 0,
Solidos de entrada 132.2 *100% = 68.495%

Descripcion: Este célculo se aplicé para todos los porcentajes de rendimiento de sélidos
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Caélculo 5. Determinacion de numero de yodo de carb6n activado

(14— F)B)(S)]  (|0.161+ 12693 - (101+ Ly0.094 « 126.93)(7.375)| mg

X
M M 1.5g
de yod
~ 1,315.62 ——J Z€ Y020

g carbén activado

Descripcion: Este célculo se aplicé para todos los carbones activados y se calculé el promedio en
cada relacion.

Caélculo 6. Determinacion de area superficial de carbdn activado

Numero de Yodo — 174.34 _ 1,315.62 — 174.34

0.6366 - 0.6366
2

m
=1,789.528 —
g

Area Superficial =

Descripcion: Este célculo se aplicd para todos los carbones activados y se calculé el promedio en
cada relacion.

Célculo 7. Determinacién de concentracion de azul de metileno

Azul de metileno =y = —0.0312x + 6.3087 = —0.0312 * (75 min) + 6.3087

= 4.12483 g
mL

Descripcion: Este célculo se aplicé para el azul de metileno en el tiempo con el carbon activado

Célculo 8. Determinacion de densidad aparente

_M_21175 _ .. g
P=V = " 5mL mL

Descripcion: Este célculo se aplicé para todos los carbones activados y se calcul6 el promedio en
cada relacion.
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XV. DATOS CALCULADOS DEL EXPERIMENTO

Cuadro 18. Porcentaje de humedad de residuos de café y residuos de café secos.

No Porcentaje de humedad de | Porcentaje de humedad de
residuos de café residuos de café secos
1 55.51% 3.51%
2 58.04% 1.36%
3 52.39% 2.19%
4 50.28% 1.47%
Promedio 54.055%3.4166% 2.88%0.989%

Cuadro 19. Area de perfil de compuestos volatiles de los residuos de café antes y después del

secado.
No Area de residuos de café | Area de residuos de café | Disminucion del area
(UA) secos (UA) (UA)

1 545.55254 236.24703 309.30511

2 887.616593 456.11804 431.498553

3 296.44742 50.60936 245.83806

4 781.50923 304.42601 487.08322

Promedio 627.7814+263.1162 261.8501+168.1576 370.9312+114.0596

Cuadro 20. Rendimiento masico de so6lido obtenido después de la pirdlisis a partir de residuos de
café secos con una tasa de calentamiento lenta de 15°C/20 minutos

No Peso de residuos secos Peso de carbon (g) % de rendimiento de
(9) solido
1 130.8 87.0 66.514%
2 133.2 92.7 69.595%
3 121.7 83.8 68.858%
4 143.1 98.7 68.973%
Promedio 132.2+8.79 90.55+6.56 68.495%:+1.353%
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Cuadro 21. Concentracion en el tiempo del azul metileno

Tiempo (min) Absorbancia (UA) Concentracion (g/mL)
0 0.14517 6.45573
10 0.14153 6.29386
15 0.13569 6.03415
20 0.12211 5.43025
25 0.1181 5.25192
30 0.11207 4.98377
45 0.11247 5.00156
60 0.10037 4.46347
75 0.092755 4.12483

Cuadro 22. Porcentaje de humedad del carbon activado

No. Porcentaje de humedad de
carbon activado
1 4.06%
2 3.45%
3 3.78%
4 3.32%
Promedio 3.65%+0.33%

Cuadro 23. Densidad aparente del carb6n activado

No. Densidad aparente (g/mL)
1 0.43548
2 0.4346
3 0.47582
4 0.3483
Promedio 0.42355+0.05372
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XVI. GLOSARIO

Area superficial: Es una medida de la cantidad de superficie disponible en el material
para adsorber diferentes sustancias.

Azul de metileno: Es un colorante organico que se utiliza como tinte pata tefiir y
pigmentar.

Bioadsorbente: Es un material biologico que se utiliza para adsorber o eliminar sustancias
organicas e inorganicas de soluciones acuosas.

Cloruro de Zinc: Es un compuesto inorganico, sélido cristalino blanco altamente soluble
en agua, utilizado como agente activante para el carbédn activado.

Compuestos voléatiles: Son compuestos organicos que tienen una alta presion de vapor a
temperatura ambiente provocando que se evaporen facilmente.

Densidad aparente: Es la masa de muchas particulas dividida por el volumen de
particulas y el volumen vacio entre particulas y el volumen de poro interno.

Porcentaje de humedad: Cantidad presente en un material en relacién con su peso o
volumen.

Pirdlisis: Proceso quimico que implica la descomposicion térmica de materiales
organicos a altas temperaturas en ausencia de oxigeno.

Residuo o posos de café: Son los restos que quedan en la cafetera de preparar el café,
considerandolos como desecho.

62



