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RESUMEN

TITULO: ANALISIS DE LA PRODUCCION DE BIOOIL Y BIOCARBON A PARTIR
DE PIROLISIS INTERMEDIA DE CASCARA DE MAIZ, CASCARA DE YUCA Y
HOJAS DE CEBOLLA

AUTORES: Juan Sebastian Barrera Dominguez y Luis Carlos Vargas Joya

PALABRAS CLAVES: Pirolisis, Biooil, Biocarbon, Poder calorifico, Maiz, Cebolla, Yuca,
Espectrometria.

CONTENIDO:

La ciudad de Bucaramanga enfrenta una emergencia sanitaria que basicamente consiste en la
ausencia de un lugar para disponer de los residuos sélidos urbanos. La distribucion de
productos agricolas en plazas de mercado, es una de las actividades comerciales que mas
genera este tipo de residuos. Por lo anterior, en la presente investigacion se plante6 como
objetivo principal la implementacién del proceso de pirolisis convencional a una temperatura de
470°C, a presion atmosféricay durante un periodo de una hora, a cascara de maiz, cascara de
yuca, y hojas de cebolla. Con el fin de analizar, caracterizar y evaluar el poder calorifico de 2 de
los productos de la pirolisis el biocarbon y el biooil. El disefio de experimentos empleado fue la
realizacion de pruebas de las biomasa por triplicado, esto para determinar si existe una
reproducibilidad del sistema en el que se realizé la transformaciéon termoquimica, mediante un
intervalo de confianza del 80 % con el estadistico z. como resultados de la investigacion se tuvo
que las densidades del biocarbon oscilaban entre valores de 0,165 g/ml y 0,2 g/ml, igualmente
también presenté un poder calorifico muy aceptable con valores cercanos a los del carbén
mineral. Por otro lado el biooil reporté densidades cercanas a 1 g/ml y un caracter acido del
mismo con valores de pH entre 2,3 y 2,8. Finalmente de acuerdo con el andlisis realizado por
cromatografia GC/MS se aprecié un alto contenido de compuestos aromaticos en este producto.

" Trabajo De Grado
Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas, Escuela de Ingenieria Quimica, Director Msc. Luis
Mariano Idarraga Bernal
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ABSTRACT

TITLE: ANALYSIS OF PRODUCTION OF BIOOIL AND BIOCARBON FROM THE PYROLYSIS
INTERMEDIATE OF CORN SHELL, SHELL YUCCA AND ONION’S LEAVES:

AUTHORS: Juan Sebastian Barrera Dominguez y Luis Carlos Vargas Joya
KEY WORDS: Pyrolysis, Biooil, Biocarbon, Heat Power, Corn, Onion, Yucca, Spectrometry.
CONTENT:

The city of Bucaramanga is facing a sanitary emergency that basically consists in the lacking of
an adequate place to the final disposal for urban solid residuals. The distribution of agriculture
products in marketplaces is one of the commercial activities that generates the most of this kind
of residuals. Therefore, in this research was proponed, as the major objective, the
implementation of conventional pyrolysis process at a temperature of 470°C, at atmospheric
pressure during a period of an hour, corn shell, yucca shell and onion leaves. To analyze,
characterize and evaluate the heat power of two of the products of the pyrolysis, the biocarbon
and the biooil. The experimental design used was the practice of tests to the biomass by
triplicate, this determinates the existence of the system reproducibility, where was made a
thermochemical transformation through a Z test with a confidence interval of 80%. As result of
the research was got that the densities of the biocarbon oscilated between values of 0,165 g/ml
and 0,2 g/ml, It was also concluded that it has very acceptable heat power with values close to
the mineral carbon. On the other hand the biooil had densities near to 1 g/ml and an acid nature
with values of pH between 2,3 and 2,8. Finally, based on the test made by GC/MS
chromatography It was measured a high content of aromatic compounds in this product.

" Work Degree
Faculty of Chemical-Physics. Chemical Engineering, Director Msc. Luis Mariano ldarraga
Bernal
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INTRODUCCION

La sobreproduccion de residuos soélidos ocasionada principalmente por la
creciente poblacibn mundial, los cambios climéaticos y la contaminacion
producida por las actividades diarias del hombre ha tenido un impacto ambiental

de manera negativa maxime por su inadecuado manejo.

Como factor detonante de dicha problematica ambiental se tiene que la mayoria
de los residuos sélidos o RSU tienen como finalidad los rellenos sanitarios, los
cuales presentan varias probleméticas, entre otras, la contaminacion de aguas,
el envenenamiento de suelos, la produccion de lixiviados, la emanacion de
gases de efecto invernadero, la proliferacién de vectores (cucarachas, roedores,

gallinazos, etc.), y la ocupaciéon de grandes extensiones de tierra.

Actualmente la gestion de residuos sélidos urbanos es un tema de vital
importancia, debido a la elevada carga que presentan los rellenos sanitarios
como consecuencia de los modelos de vida contemporaneos, por lo que se ha
gestionado la busqueda de tecnologias que contemplan el aprovechamiento de
los RSU y de nuevos estilos de vida que contribuyen a la minimizacion en su

produccion.

Por lo tanto, esta investigacion esta dirigida al planteamiento de una alternativa
potencialmente favorable, que aprovecha los residuos sélidos usandolos como
materia prima para producir productos de valor agregado. En este sentido, en el
desarrollo del trabajo se ahondara en el estudio de la tecnologia denominada
pirolisis, la cual es catalogada como un tratamiento térmico que presenta
variaciones en sus condiciones de operacion y por lo tanto repercuten en la

calidad y cantidad de sus productos (Alvarez, 2014) .
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1 PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

1.1. DESCRIPCION DEL PROBLEMA.

El area metropolitana de Bucaramanga presenta una emergencia sanitaria
realmente grave, la cual ha despertado las alertas de los entes
gubernamentales de la ciudad, especialmente de la Alcaldia de Bucaramanga
quien el 30 de septiembre de 2013 emitié el Decreto No. 190, en el que declaré

la ausencia de un sitio para disponer de manera adecuada los residuos sélidos.

Algunas actividades comerciales, como la distribucién y venta de productos
agricolas en plazas de mercado producen volumenes de residuos que
contribuyen al problema sanitario que presenta actualmente Bucaramanga.
Segun (sabalza Ramos & Villamizar Navas, 2009) la ciudad cuenta con 7 plazas
de mercado las cuales producen cierta cantidad de residuos, como se aprecia
en la tabla 1. Estos RSU ocasionan problemas ambientales y afectan la salud

de la comunidad que reside en sectores cercanos a las plazas de mercado.

Tabla 1. Cantidad de residuos generados por cada plaza de mercado en el

area metropolitana

Ciudad Entidad Mercado promedio mensual en
encargada toneladas
Central 221,1
) Csiintroabastos 303,62
Area Empresa de :
Metropolitana | Aseo de | Concordia 69,55
de Bucaramanga |Floridablanca 101,26
Bucaramanga | (EMAB) Girén 55
Guarin 31,46
Satélite 35,73

Fuente: (sabalza Ramos & Villamizar Navas, 2009)
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En efecto, entre los problemas en los que se ve inmersa la comunidad se
encuentran, entre otros, los malos olores, la mala imagen del sector, la
proliferacion de moscas, cucarachas, gallinazos y la afectacion en la salud de
los habitantes. Asi mismo, se puede enunciar algunos de los impactos

ambientales generados por estos residuos de la siguiente manera:

1. La contaminacién de fuentes hidricas tanto superficiales como subterraneas;
2. La produccion de lixiviados;

3. El envenenamiento de suelo; y

4. La emision de gases de efecto invernadero, como el metano y el acido

sulfhidrico.
1.2 FORMULACION DEL PROBLEMA.
¢ Podria la aplicacion del proceso de pirolisis en los residuos solidos organicos,
especificamente los producidos en las plazas de mercado, mitigar el problema
sanitario que presenta el area metropolitana de Bucaramanga, y ademas
producir a partir del mismo, productos de valor agregado?
1.3 OBJETIVOS
1.3.1 Objetivo General
e Aplicar el proceso de pirolisis a tres biomasas diferentes: cascara de yuca,
cascara de maiz y hojas de cebolla larga, y analizar dos productos del

proceso de pirolisis intermedia a 470°C: biocarbon y biooil. Realizando su

respectiva caracterizacion y evaluando el poder calorifico de los mismos.
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1.3.2. Objetivos Especificos

e Obtener biocarbon a partir de tres biomasas diferentes usando el proceso de
pirolisis convencional.

e Analizar y caracterizar el biooil obtenido mediante el proceso de pirolisis
convencional.

e evaluar el poder calorifico del biooil y del biocarbon, para determinar cual de
los tres aceites y carbones obtenidos tienen mayor importancia como
combustible.

e Proponer un producto de valor agregado a partir de los resultados de la

investigacion.

1.4 JUSTIFICACION

Segun Cardona Alzate, Carlos Ariel ; Sanchez Toro, Oscar Julidn; Ramirez
Arango, Julidn Andrés; Alzate Ramirez, Luis Eduardo (2004) en Colombia se
producen 27.300 toneladas de residuos solidos al afio, de los cuales el 65% son
residuos organicos y el 35% inorganicos. Ademas, solo el 40% de los soélidos
recibe un manejo adecuado, de resto, el 50% tiene un manejo inadecuado y el
10% restante es recuperado mediante reciclaje.

Al respecto, la ciudad de Bucaramanga, capital del departamento de Santander,
cuenta con una poblacion de 509.918 habitantes y segun un estudio realizado
por la Alcaldia de Bucaramanga en el 2013 se generaron 900 toneladas diarias

de residuos soélidos (Bucaramanga, 2013).

En este sentido, algunas actividades comerciales contribuyen en gran medida a
la crisis sanitaria que enfrenta la ciudad, como la distribucion y comercializacion
de productos agricolas en plazas de mercado. Si se realiza una comparacion a

groso modo entre la cantidad de residuos solidos producidos por la ciudad y la
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producida en las plazas de mercado, resulta aproximadamente un 3,03% del
total de los residuos producidos diariamente por los Bumangueses (sabalza

Ramos & Villamizar Navas, 2009).

Como posible solucion al problema anteriormente descrito existen varias
opciones, entre ellas, la incineracion, la cual se ha utilizado con el fin de evitar
la acumulacion de residuos en los rellenos sanitarios. Este método usa los RSU
como combustible para generar vapor de agua y aprovechar la energia de la
combustion con una turbina. No obstante, presenta varias limitaciones entre las
que se pueden destacar: los altos costos de la tecnologia implementada, la
necesidad de mano de obra especializada, la produccion de compuestos
nocivos para la salud y la afectacion al, medio ambiente como: produccién y

emanacioén de furanos, volatilizacién de metales pesados, dioxinas, etc.

Otra alternativa es el sometimiento de algunos residuos soélidos organicos
vegetales al proceso de pirolisis, proceso que se estudiara a largo de la
investigacion en 3 RSU especificos tales como: cascara de maiz, cascara de
yuca y hojas de cebolla. Ahora bien, la pirolisis se puede definir como la
descomposicion térmica de un material organico en ausencia de oxigeno o
cualquier otro reactante. De este modo a partir de ella se puede obtener
diferentes productos secundarios utiles en funcion de la tecnologia, y del
tratamiento que se les brinde a los mismos (ELIAS, 2005).
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Figura 1. Tipos de pirolisis segun las condiciones de operacién

\ \ \
PIRGLISIS RAPIDA PIROLISIS PIROLISIS LENTA O
O FLASH INTERMEDIA GASIFICACION
A F F
- S | ! S |
Temperatura Temperatura Temperatura
~500°C ~=500°C ~400°C
m Tiempo ] Tiermnpo — Tiempo de
residencia residencia residencia
~1-10s ~30-120 min =180 min
S — — —
7 T [
Favorece la Rendimiento Favorece |a
— formacion de n Aceite ~38-55%pip — formacion de
liquidos Char ~33-38%p/p gases
— —
| Gas ~10-30%p/p

Fuente: (Teng, Lin, & Hsu, 2000)

1.5 MARCO CONCEPTUAL

1.5.1 Contenido lignoceluloésico de las biomasas. Los desechos de las
actividades agricolas, tales como, las cascaras, tusas, hojas, tallos, etc. Estan
constituidos mayoritariamente por 3 compuestos: lignina, celulosa vy
hemicelulosa (Xie, Yu, Duan, Li, & Wang, 2013). La cantidad de lignina puede
oscilar entre el 10% y 40 por ciento (%) en base seca ( Yang, Yan, Chen, Zheng
, Lee, & Lia, 2006). Para ser mas especificos en el caso de los materiales
lignoceluldsicos provenientes del maiz (tallos, hojas, cascaras y tusas) tienen
en promedio un 36 por ciento (%) de contenido de celulosa, un 23 por ciento
(%) de hemicelulosa y un 17 por ciento de contenido de lignina (Quintero
Ramirez, 2009).

Asi mismo, los tallos y cascaras de yuca presentan caracteristicas estructurales
y quimicas similares, es decir, tienen un 13,2 por ciento de lignina, 39,83 por
ciento de celulosa y un 13 por ciento de hemicelulosa (Nifio Lopez, Acosta

Céardenas, & Gelves Zambrano, 2013).
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1.5.2 Caracteristicas de la pirolisis. La pirolisis se encuentra definida como la
descomposicion térmica de un material organico, como madera, cascaras de
alimentos, polimeros, etc. Esta descomposicion térmica se debe realizar en
presencia minima o nula de oxigeno. En efecto, variar condiciones de operacion
como: la tasa de calentamiento, la temperatura y el tiempo de residencia del
material en el reactor, afecta, de manera directa la proporcién de algunos

productos de este proceso, como se muestra en la siguiente tabla.

Tabla 2. Tipo de tratamiento térmico segun condiciones de operacién

Tasa de Producto
Tecnologia Tiempo T[°C]
Calentamiento Mayoritario
Carbonizacién | Horas - Dias | Muy Pequefia 400 Solido
Convencional 5-30 min Pequefia 600 (Gas y Liguido
Rapida 0-5s Intermedia 650 (Gas y Liquido
Flash <15 Alta < 650 Gas y Liquido
Ultrarrapida <0565 Muy Alta 1000 Gas y Liguido

Fuente: (Horta & Silva, 2003)

Durante el proceso de pirolisis se llevan a cabo varias reacciones quimicas en
paralelo y en cadena. Por ejemplo de la pirolisis de madera, que en su gran
mayoria estd compuesta por celulosa, se desarrolla fundamentalmente de dos

fases:

e En la primera fase a temperaturas hasta de 300 °C, se llevan a cabo
reacciones de deshidratacion y de reduccion del grado de polimerizacion por
ruptura de enlaces en las macromoléculas, dando lugar a la formacién de
radicales carbonilo, carboxilo e

hidroperoxido (ELIAS, 2005).

e En la segunda fase a temperaturas que superan los 300 °C, se dan

libres y grupos funcionales como:

reacciones de despolimerizacidbn por transglicosilacion, deshidratacion,

fision, desproporcionamiento y repolimerizacion, obteniendo sustancias
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como levoglucosano, furanos, oligosacaridos, y demas compuestos
aromaticos. Por encima de los 400 °C la pérdida de masa del residuo
(biocarbon) se da principalmente por la pérdida de sustituyentes alifaticos,
acompafada de deshidrogenacion con posterior reagrupamiento de los
restos no volatiles (ELIAS, 2005).

En el caso de realizar el proceso de pirolisis con un material de alto contenido
de ligina, se producirian del mismo modo reacciones de despolimerizacion por
ruptura de enlaces, deshidratacioén y descarbonilacion, pérdida de sustituyentes
alifaticos, reagrupamiento de radicales libre y restos de craqueo. Ahora bien,
por su composicion quimica los alquitranes obtenidos, son en su gran mayoria
de naturaleza fendlica. Por consiguiente los productos volatiles del proceso de
pirolisis de materiales con gran contenido de ligina, presentan reacciones de
polimerizacion, craqueo y descomposicion secundaria (ELIAS, 2005).

El hecho que estos compuestos volatiles se vean afectados en mayor o menor
proporcién, se debe a la temperatura y el tiempo de residencia de los mismos
en la seccion de calentamiento (horno). Por consiguiente en el caso de la
pirolisis intermedia que opera, valga la redundancia, a temperaturas intermedias
y tiempos de residencia relativamente altos, se logra obtener rendimientos mas
altos de sdlidos y liquidos durante el proceso y esto se debe a que la
desvolatilizacion no es muy fuerte y ademas se posibilita la recombinacion

parcial de productos formados.
Los sistemas en los que se realizan procesos de pirolisis se pueden clasificar
dependiendo de la forma en la que se le proporciona calor al proceso y estos

son:

1. Sistema alotérmico: La transmision de calor se da principalmente por

conduccion y radiacion de las paredes. Por lo tanto el calentamiento es
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indirecto. En este tipo de sistemas la pirolisis se realiza en ausencia de aire,

generalmente ingresando al reactor un medio inerte como nitrégeno.

Entre las ventajas de este sistema se puede enunciar las siguientes: a) Al
estar herméticamente sellado el sistema tanto en la zona de reaccibn como
en la zona de las véalvulas de salida de los volétiles acelera las reacciones
de termoreduccion; b) Evita la salida de olores y contaminantes durante el
proceso; c¢) Permite la correccion in situ de la produccion de acidos en los
gases producidos en el proceso; y d) Logra que los componentes
inorganicos como los metales pesados no se puedan volatilizar (ELIAS,
2005).

2. Sistema autotérmico: La energia necesaria para que se ejecute el proceso
proviene de una combustién parcial de la carga alimentada al reactor, esto
se logra dejando en el reactor una cantidad minima de aire en la zona de
reaccion. Por consiguiente el calentamiento que se le proporciona al proceso

es directo.

Las ventajas que ofrece este tipo de sistemas son: a) Aumenta la
temperatura al interior del reactor provocando un mayor rendimiento en la
produccion de gas; b) Se aumenta la eficiencia térmica del reactor; y c)
Proporciona un montaje mas simple (ELIAS, 2005).

1.5.3 Caracteristicas del reactor. El cuerpo del reactor es un tubo de acero
A304 Sch40 de una longitud de 50 cm y un didmetro interno de 3,68 cm, este a
su vez es calentado por horno tubular eléctrico que cuenta con una resistencia
eléctrica de 25 cm de longitud y un diametro de 4,826 cm que envuelve el
cuerpo del reactor aportando 1800 w de potencia usando un voltaje de 110 v. la
transferencia de calor al cuerpo del reactor se da por conduccién y de manera

uniforme a lo largo de las paredes del reactor.
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Las resistencias eléctricas que aporta el calor necesario para que ocurra la
reaccion de pirolisis, estan aisladas con el fin de evitar pérdidas con el
ambiente usando malla Kaowool de un espesor de 5 cm y una conductividad
térmica de 0,9 W/m*K como recubrimiento primario, que a su vez se encuentra
recubierta con una capa de ceramica refractaria que brinda un mayor
aislamiento térmico y que es envuelta por una lamina de acero A304L de 0,03

cm de espesor, 20 cm de diametro y 36 cm de longitud.

El control de la temperatura del reactor se realiza empleando una termocupla
tipo K, de rango de -200 °C a 1372 °C que actla como sensor; que a Su vez
esta conectada a un indicador-controlador electrénico EBHQ 58008 con el cual
se fija el punto de control durante se realiza el proceso. La velocidad promedio
de calentamiento del dispositivo es de 23 °C/min como se muestra en la

siguiente figura (Beltran Barrera & Rojas Reyes, 2014).

Grafica 1. Distribucion de temperaturas para la resistencia y el interior del

horno (centro del reactor)
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Fuente: (Beltran Barrera & Rojas Reyes, 2014)
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2. METODOLOGIA

Para llevar a cabo con éxito este estudio se dividié todo el proceso en cuatro

fases como se indica a continuacion en la figura:

Figura 2. Metodologia desarrollada

2.1 FASE A: FORMULACION Y PLANTEAMIENTO

En vista de la necesidad que tiene la ciudad de Bucaramanga al presentar una
emergencia sanitaria, se realizO una revision bibliografica teniendo como
objetivo el manejo de residuos solidos. En este sentido, se percibié que el
proceso de pirolisis es mencionado en varias referencias como una alternativa
para disponer de los residuos. Lo anterior conllevé a plantear y formular el
problema que esta investigacion busca remediar. Por consiguiente se decidié
aplicar el proceso de pirolisis a tres biomasas vegetales, los cuales son
residuos de plazas de mercado, caracterizando los productos de este proceso y
evaluando si alguno de estos productos (Biooil y biocarbon) pueden ser una

buena fuente energética.

2.2 FASE B: PRUEBAS EXPERIMENTALES

Para realizar con éxito esta etapa las biomasas seleccionadas para ser

sometidas a este proceso (cascara de maiz, cascara de yuca y hojas de cebolla
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larga) deben pasar primero por un pre-tratamiento (ver Anexo A) antes de ser

alimentadas al reactor y poderse realizar el proceso de pirolisis.

Al tener la biomasa ya tratada se procedié a realizar la limpieza y carga del
reactor como se indica en el manual del reactor (ver anexo B) y se fijaron las
condiciones de operacion las cuales son: una temperatura de 470°C, presion
atmosférica y durante un periodo de una hora. Se realizaron tres pruebas por

biomasa, cargando el reactor con valores entre los 48,5 g y 50,5 g de biomasa.

2.2.1 Cierre del balance de masa. El cierre del balance de materia se realiz6
mediante un calculo que supone que la masa que no se encuentra como
biocarbon o como biooil fue gasificada, consistente en realizar una resta de la
masa neta de la biomasa que se alimenté al reactor con los valores netos
respectivos de biocarbon y biooil obtenidos durante el proceso de pirolisis. Este
calculo se hace necesario ya que el sistema no cuenta con un dispositivo para

cuantificar la cantidad de gas que sale del reactor.

Biogas producido = Biomasa alimentada - (Biocarbon producido + Biooil

producido)

Para proceder a la siguiente fase, es pertinente sefialar que la misma se hizo
necesaria para comprobar que las pruebas realizadas durante esta etapa
tuvieran una desviacion estandar aceptable y se encontraran dentro del

intervalo de confianza estimado.

2.2.2 Verificacion de la reproducibilidad del sistema. Para verificar que las
pruebas realizadas a las condiciones ya descritas seguian una cierta tendencia
o reproducibilidad se realizdé un tratamiento estadistico con los datos obtenidos
en esta fase de la investigacion, verificando que el sistema presentara una

desviacion estandar aceptable y estableciendo un intervalo de confianza segun
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las pruebas realizadas. Para realizar este calculo se usaron las siguientes

ecuaciones (Beltran Barrera & Rojas Reyes, 2014):

ZZ}’a

n

a _— o
Y —Zx/z * SUSVFZyy,
27 n 2 n

2.3 FASE C: ANALISIS Y CARACTERIZACION DE LOS PRODUCTOS

2.3.1 caracterizaciéon del biocarbon. Se realiz6 un analisis préximo del
biocarbon TGA usando una balanza termogravimétrica AT 2050 de la marca

TA instrumentens empleando la norma ASTM D7582.

Este analisis reportdé datos de porcentaje de humedad, porcentaje de cenizas y
porcentaje de volatiles, los cuales permitieron corroborar que el proceso de

pirolisis se llevo a cabo con éxito.

Asi mismo se hicieron pruebas de poder calorifico usando una bomba
calorimétrica o bomba de oxigeno de marca Bicasa en el laboratorio de
pirometallrgia de la Universidad Industrial de Santander (UIS), cuantificando el
poder calorifico de 2 muestras de cada una de las biomasas, usando 10 cm de
alambre fusible Ni-Cr y aplicandole a la muestra oxigeno a 30 atmosferas, para

asegurar la combustién completa.

Por ultimo, se midi6 la densidad del biocarbon utilizando una probeta de 20 ml
en la cual se pesO la muestra de la misma para proceder para proceder su

inmersion en agua destilada, registrando el volumen desplazado por la muestra.
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2.3.2. Caracterizacion del biooil. El liquido obtenido del reactor esta
conformado por 2 fases inmiscibles, uno es agua y el otro, el biooil. Esto con el
fin de separar la fraccion de biooil de la de agua, por lo que se sometieron las

muestras al proceso de decantacion.

Ahora bien, para determinar las sustancias presentes en el biooil se diluyé una
fraccion del mismo de 0,5 ml aproximadamente en 10 ml de una sustancia polar

aprotico (diclorometano), polar prético (metanol) y de una no polar (hexano).

Las muestras diluidas de biooil fueron analizadas por cromatografia GC/MS
(columna HP-5MS), siguiendo el siguiente método: temperatura del horno 50°C
por 2 min, rampa de 5°C/min hasta 290°C durante 2 min (tiempo total 52 min),
30 inyector 270°C, flujo gas transportador helio: 0,8747 ml/min, modo Split
100:2 y detector a 270°C. (Beltran Barrera & Rojas Reyes, 2014).

De igual manera al biooil se le Realizaron pruebas de poder calorifico usando
las mismas condiciones descritas en la caracterizacion del biocarbon. Se
determiné la densidad de los aceites usando un picnémetro de 2 ml el cual se

calibro con agua destilada y se realizé el respectivo célculo.

Por ultimo, se midi6 el PH de cada una de las muestras que se recolectaron del
proceso de pirolisis con cinta de papel indicadora con una escala de 0,5.

2.4. FASE D: RESULTADOS, CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES.

Esta fase constituye una de las etapas mas significativas para la investigacion,
debido a que en ella se tuvo como objetivo realizar el analisis de todos los
calculos y resultados obtenidos para dar como fin las conclusiones y las
recomendaciones, las cuales expresan ademas del resultado de Ila
investigacion, la utilidad y viabilidad de la misma resaltando algunas falencias y

aportando algunos criterios para proximas investigaciones.
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3 ANALISIS DE RESULTADOS

3.1 CARACTERIZACION DE LA BIOMASA
Como ultimo paso del tratamiento de la biomasa se realiz6 un analisis TGA
para saber la cantidad de cenizas, humedad, volatiles y carbon fijo que tiene la

biomasa al ser alimentada al reactor. Obteniendo la siguiente tabla:

Tabla 3. Andlisis proximo y densidad de las biomasas después del pre

tratamiento.

Tipo de Peso [mg] % % % Carbdn |% Densidad
biomasa 9 Humedad |Volatiles |[fijo Cenizas |[g/ml]
Cascara  de|,q g5 10,33 87,26 024 219 0,27
malz

Cascara  de| g g9 4,40 90,96 0,14 4,49 0,67
yuca

hojas de 1052 5,12 89,12 0,02 5,73 0,33
cebolla

Como se puede apreciar el pre-tratamiento realizado a la biomasa antes de ser
alimentada al reactor, fue el adecuado, ya que se logré determinar el porcentaje
de humedad requerido para poderse desarrollar con éxito el proceso de
pirolisis. Dicho valor de humedad fue menor o igual al 10% en peso (ELIAS,
2005). Ademas, se puede apreciar que el porcentaje de volatiles presentes en
cada una de las biomasas fue alto y coincidié con los valores reportados por
(Calderdn & Torres Albarracin, 2012) y (Beltran Barrera & Rojas Reyes, 2014).

3.2 PRUEBAS EXPERIMENTALES

3.2.1 Cierre del balance de masa. Los resultados del cierre del balance de
masa se muestran en la tabla 4, esta operacion se ejecuté con ayuda del

balance global de materia determinando los siguientes valores
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Tabla 4. Balance de masa de las pruebas desarrolladas

Balance de masa

Cascara de mazorca

Prueba Biocarbon [g] Biooil [g] Biogas [g]
1 19,29 14,73 15,26

2 19,89 13,87 15,82

3 18,4 14,25 17,1
Cascara de yuca

Prueba Biocarbon [g] Biooil [g] Biogas [g]
1 18,37 10,89 20,79

2 18,5 12,04 19,01

3 17,86 11,46 19,83
Hojas de cebolla

Prueba Biocarbon [g] Biooil [g] Biogas [g]
1 19,83 8,24 21,88

2 20,39 8,3 20,07

3 18,58 9,67 21,3

Ahora bien, al realizar el cierre del balance de masa y observar los valores
obtenidos, se puede apreciar que estos rendimientos son muy similares a los
conseguidos por las pruebas desarrolladas por los autores Beltran Barrrera y
Rojas Reyes (2014), las cuales se realizaron en condiciones de operacion muy

similares y usando el mismo sistema.

Ademas, cabe resaltar que el producto del cual se obtuvo en menor proporcion,
fue el biooil, este resultado se puede atribuir a la naturaleza del sistema, ya que
el proceso es un hibrido entre un proceso alotermico y autotermico. El ultimo se
da, debido a que el disefio del equipo permite que en la zona de reaccion haya
una cantidad pequefa de aire, aspecto que contribuye en mayor medida a la
formacion de gas, ocurriendo una combustién parcial del material que aumenta
la efectividad térmica del reactor y acelerando el ascenso de la temperatura
durante el proceso (ELIAS, 2005).

3.2.2 Verificacion de la reproducibilidad del sistema. Se realizaron 3
pruebas por cada biomasa seleccionada para la investigacion, cada uno de

estos 9 ensayos que se ejecutaron en total, fueron realizados bajo las mismas
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condiciones de operacion las cuales eran: temperatura: 470 °C, presion:
atmosférica: 0,895 atm en Bucaramanga y una cantidad de biomasa alimentada
promedio de 49,51 g. A continuacion se presentan los graficos de los
rendimientos masicos y de porcentaje en peso con su respectiva desviacion

estandar de cada una de las biomasas y su respectiva prueba.

Grafica 2. Variacion de los rendimientos de los productos de pirolisis a
partir de cascaras de maiz.
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Grafica 3. Variacién de los rendimientos de los productos de pirolisis a
partir de cascara de yuca
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Grafica 4. Variacién de los rendimientos de los productos de pirolisis a
partir de hojas de Cebolla

50

45

4[. -
35 A
30 A
% en peso 25 - M Biocarbon
20 7 M Biooil
15 - W Biogas

10 A
5 -

o 4

Pruebha

Con los valores obtenidos del balance de masa se calculd la desviacion
estandar de cada uno de los productos y también el valor promedio de cada
producto. Esto con el fin de observar si hay alguna prueba que pudo presentar
algun dato atipico debido a alguna posible variable que perturbo el proceso de

manera considerable.

Ademas se calcul6 un intervalo de confianza del 80 por ciento para cada uno de
los productos que se lograron recolectar por biomasa. Los cuales se muestran
en la siguiente tabla junto con la desviacion estandar y el promedio de la
variable a evaluar que en este caso son los rendimientos masicos y

porcentuales del proceso de pirolisis.
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Tabla 5. Tratamiento estadistico e intervalos de confianza del 80% de las

pruebas realizadas.

Cascara de maiz

Producto Y [%p] o [%p] |Int.inferior [%p] |Int. superior [%p]
Biocarbon 38,75 1,60 38,00 39,49

Biooil 28,84 0,97 28,38 29,29

Biogas 32,41 1,76 31,59 33,23

Cascara de yuca

Producto Y [%p] o [%p] |Int.inferior [%p] |Int. superior [%p]
Biocarbon 36,79 0,50 36,56 37,03

Biooil 23,12 1,28 22,53 23,72

Biogas 40,08 1,60 39,34 40,83

Hojas de cebolla

Producto Y [%p] o [%p] |Int.inferior [%p] |Int. superior [%p]
Biocarbon 39,67 2,16 38,67 40,67

Biooil 17,68 1,61 16,93 18,43

Biogas 42,65 1,35 42,02 43,28

Como se puede apreciar en la tabla 5 los valores promedio del porcentaje en

peso de cada uno de los productos estuvo dentro del intervalo de confianza lo

gue en confirma que el sistema si tiene una reproducibilidad.

3.3 CARACTERIZACION DE LOS PRODUCTOS DEL PROCESO DE

PIROLISIS

3.3.1 Caracterizacion del biocarbon. Se realizd6 un andlisis TGA a las

muestras de biocabon que se obtuvieron de aplicar el proceso de pirolisis a

cada una de las biomasas obteniendo la siguiente tabla:

Tabla 6. Analisis ultimo y densidad del biocarbon.

Tipo de Peso [mg] % % % Carbén |% Densidad
biomasa 9 Humedad |Voléatiles [fijo Cenizas |[g/ml]
Cascara  de g4, 3,72 87,71 0,58 7,99 0,16
malz

Cascara  de |4 gg 4,09 81,55 3,73 10,62 0,20
yuca

hojas de 615 6,63 70,03 0,22 23,12 0,18
cebolla
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Los datos de la tabla 6 confirman que el proceso de pirolisis se cumplié de
forma satisfactoria ya que el porcentaje de cenizas es bajo y la cantidad de
volatiles presente en las muestras son altos al compararlos con los datos de
porcentaje de cenizas de la tabla 7 datos que también refleja que tanto como
las condiciones de operacion como él reactor usado fueron altamente eficientes
y son similares a los obtenidos por (Beltran Barrera & Rojas Reyes, 2014) y
(Calderdén & Torres Albarracin, 2012).

Tabla 7. Analisis elemental y porcentaje de cenizas de algunos
biocarbones a partir de diferentes biomasas

Tipo de Temperatura | Composicion elemental (% p/p)* | Cenizas
Biocarbén [*C] C H o [l (% p/p)
Mezcla de 450 6358 | 235 | 2016 1.17 12.74

alamo y 500 53.64 21 19.04 1.1 13.8

sauce 550 6283 | 197 | 1927 | 101 | 1492

450 5882 | 215 1417 1.88 2298
Maiz 500 54897 | 205 13.75 1.95 27.28
550 4419 1.56 2273 1.79 29.73
450 59.38 2.44 16.67 1.78 19.73
Prado S00 5783 | 21 17.34 1.72 2048
S50 5524 1.83 17.63 1.66 2364

Fuente: (Bfendova, Tlustos, Szakova, & Habar, 2012)

Por otro lado los resultados obtenidos de las pruebas de poder calorifico que se
realizaron por duplicado y son los siguientes:

Tabla 8.Poder calorifico del biocarbon.

Producto Biomasa [P'?Jcﬁrg] calorifico  promedio
Biocarbon Cascara de maiz 30.758,61
Biocarbon cascara de yuca 26.971,68
Biocarbon cascara de cebolla |29.161,29
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Al comparar los resultados obtenidos con el poder calorifico del carbén mineral
como por ejemplo: el que es extraido del cerrejobn que presenta un poder
calorifico entre 29.767,68 KJ/Kg y 30.000,24 KJ/Kg (Ajiaco Castro, 2011)
valores que son muy cercanos a los obtenidos por los biocarbones producto del

proceso de pirolisis.
3.3.2. Caracterizacion del biooil. Las propiedades fisicoquimicas de los
aceites obtenidos a partir de las tres biomasas seleccionadas se presentan en

la siguiente tabla:

Tabla 9. Densidad, ph y poder calorifico del biooil.

Tipo de biooil [II;(/arrT\]T,]ldad Ph I[Zl’g]oll%] calorifico  promedio
cascara de maiz |1,012 2,50 3.385,79
cascara de yuca |1,013 2,83 4.039,18
hojas de cebolla |1,011 2,33 3.771,85

Los valores de densidad y poder calorifico varian respecto a los valores
reportados por Alvarez Gil (2012) y Calderén & Torres Albarracin (2012) tienen
variaciones bastante interesantes y puede deberse a altos contenidos de
humedad en los aceites, ya que en el caso de las densidades los valores

reportados por los autores varia entre 1,1 g/mly 1,2 g/ml.

Del mismo modo, en cuanto al poder calorifico respecta en la literatura se
apreciaron valores que oscilaban entre 8798,48 KJ/Kg (Calderon & Torres
Albarracin, 2012) y 21746,25 (Alvarez Gil, 2012). En contraste, al comparar los
valores obtenidos con los del biodiesel la diferencia es realmente grande ya
que este posee un poder calorifico de 45599,99 kjkg (Gutierrez Gomez,
2006).

Asi mismo, los resultados de pH que se pueden apreciar si se acercan a los

reportados por Alvarez Gil (2012) y Calderon & Torres Albarracin (2012) ya
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gue los dos autores reportan datos entre 2,7 y 3 lo que confirma el caracter

acido del biooil.

Por dltimo, del andlisis cromatografico realizado al biool, se muestran en la

siguiente tabla los compuestos mas representativos presentes en los aceites.

En su gran mayoria son compuestos aromaticos esto se debe a la

despolimerizacion causada por el proceso de pirolisis de la lignina, celulosa y

hemicelulosa las cuales son las sustancias que conforman en su gran mayoria

a las biosamas.

Tabla 10. Composicién quimica del biooil

Céscara |Cascara |Céscara De
Compuesto De Maiz |De Yuca |Cebolla
Ciclobutano X Solvente Convencion
Ciclobutano, Etenilo X Diclorometano X
Ciclohexano X Hexano X
Ciclohexeno X Metanol X
Fenol XXX XX X
Fenol, 4-Etil XX
Fenol, 2-Metil XX X
Fenol, 3-Metil X
Fenol, 4-Metil XX X X
Fenol, 2-Metoxi XX XX X
Fenol, 2,6-Dimetoxi XX X X
Fenantreno X
Metano, Dicloro X
Metano, Tricloro X
Piridina X X
Piridina, 2-Metil X
Etanona, 1-(2-Furanil) X
Etilciclopentenolona X
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Tabla 11. Composicién quimica del biooil

Cascara |Cascara |Cascara De
Compuesto De Maiz |De Yuca |Cebolla
Eicosano X Solvente Convencién
Eicosano, 10-Metil X Diclorometano X
Tetracosano X Hexano X
Pentano, 2-Metil X X X Metanol X
Nonano X
Nonadecano X
Benceno, 1,4-Dimetoxi X X
Bencenoetanol, 2-Metoxi X
2-Propanona X
2-Propanona, 1-(Acetiloxi) XX X
2-Ciclopenten-1-Ona X
2-Ciclopenten-1-Ona,2-Metil XX X
2-Ciclopenten-1-Ona, 2,3
Dimetil XX X
2-Ciclopenten-1-Ona,3-Metil | X XX X
2-Ciclopenten-1-Ona, 3-Etil-2-
Hidroxi X
2-Ciclopenten-1-Ona, 2-
Hidroxi-3-Metil XX XX
2-Metoxifenol X
2-Furanmetanol XX X XX
2-Furancarboxaldehido XX
2-Furancarboxaldehido, 5-
Metil X
Guaiacol, 4-Etil X X
1h-Pirazol, 3,5-Dimetil X
N-Benzoilo-3-
(Hidroximetil)Piperidina X
1-Hidroxi-2-Metoxi-4-
Metilbenceno X
Metil 2-Metoxicarbonil-3-Metil-
3-Butenoato X

Se visualiza una gran cantidad de fenoles, grupos carboxilos y carbonilos

unidos ciclos 4 a 6 carbonos y furanos, esto debido a la naturaleza del sistema

y de la materia prima alimentada al proceso estos compuestos coinciden con

los reportados por (Beltran Barrera & Rojas Reyes, 2014) y (Calderén & Torres

Albarracin, 2012). Los espectros cromatograficos se encuentran en el anexo E.
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4. CONCLUSIONES

Las condiciones de operacion escogidas cumplieron con los requerimientos del
objetivo principal planteado en el trabajo de investigacion, el cual era llevar a
cabo el proceso de pirolisis garantizando su reproducibilidad, y analizar dos
productos del mismo (biocarbon y biooil). El biocarbon emitié un poder calorifico
similar al del carbon mineral. por lo que se ve viable el uso de briquetas de
biocarbon como combustible, sustituyendo asi al carbon de origen fosil.
Asimismo, fue de gran importancia que el rendimiento proporcionado por el

biocarbon, producido a partir de cascara de maiz, siendo este el mas alto.

Por otra parte, el biooil, este presenté un poder calorifico sumamente bajo
respecto al diesel de origen fésil, descartando su uso como recurso energetico.
No obstante, se encontré una alta presencia de compuesto derivaros del fenol,
los cuales podrian ser extraidos y usados como materia prima para obtener

productos de valor agregado.

Finalmente, se considera que la industrializacién del proceso de pirolisis podria
ser una posible solucién al problema de manejo de residuos soélidos, obteniendo
productos de valor agregado como las briquetas de biocarbon o la extraccién de
compuestos de biooil mitigando la acumulacién y los dafios ambientales

generados por los mismos.
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5. RECOMENDACIONES

Durante el desarrollo de la investigacion se presentaron varias limitaciones las

cuales afectaron de manera directa la investigacion, las cuales seran

presentadas a continuacion con su respectiva recomendacion.

El tiempo de andlisis de las muestras: Este factor es determinante y
comprende el tiempo transcurrido entre la prueba en el reactor y el analisis
en el laboratorio de los tres productos de la pirolisis; Ya que algunos
productos, como el biooil puede presentar reacciones de oxidacién y de
reagrupamiento debido al gran tiempo que se mantuvo dentro del recipiente
en el que se encuentra almacenado afectando el analisis cromatografico.
Como recomendacién se propone asegurarse que las muestras seran en el
menor tiempo posible después de la prueba en el reactor.

Los costos del proyecto: teniendo en cuenta que los recursos econémicos
para el desarrollo de mismo seran aportados por los investigadores. Se
recomienda un apoyo econdémico por parte de la universidad para algunas
pruebas que no se pudieron realizar en este trabajo como analisis elemental

y humedad del biooil.

Instrumentacion del reactor: El reactor esta disefiado para operar a una
temperatura maxima de 700°C y posee una termocupla que mide la
temperatura de las resistencias eléctricas que aportan el calor en la zona de
reaccion. Se sugiere adaptar otra termocupla que indique la temperatura de
la zona de reaccién para de este modo saber la temperatura real del

proceso de pirolisis dada la naturaleza del sistema.
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ANEXOS

Anexo A Pre-tratamiento De La Biomasa

Para poder realizar con éxito el proceso de pirolisis la biomasa que es

alimentada al reactor debe cumplir con ciertos requisitos tales como:

1. Debe tener una humedad menor o igual al 10%.
2. Debe tener un tamafio similar al de las virutas de aserrin con el fin de que no

generen frentes térmicos muy altos en el reactor.

Ahora bien, el primer paso de este proceso es la reduccion del tamafio de la
biomasa, ya que originalmente esta se encuentra en tamafos significativamente
grandes, por lo que se procedi6 a picar las biomasas en rectangulos de

aproximadamente medio centimetro de ancho y entre 2 y 3 centimetros de

largo.

El segundo paso fue pesar y posteriormente acomodar la biomasa en bandejas
de acero esmaltadas para ser ingresadas a la mufla.
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Estando acomodada la biomasa en las bandejas se procedio a fijar las

condiciones de la mufla, es decir a 104°C recirculacion de aire y durante un

tiempo de 12 horas.
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Transcurridas las 6 horas se revolvio la biomasa contenida en las bandejas para

asegurar un secado uniforme y l6gicamente se siguié con el secado.

Como paso final para comprobar que la biomasa estuviere seca hasta el punto
deseado se maceraron muestras al azar de cada biomasa para ser sometidas a
un andlisis TGA.

Al tener los datos del analisis TGA y corroborar que se obtuvo la humedad
deseada se empacoé la biomasa en bolsas tipo zippo herméticas en porciones
de 50 gramos netos aproximadamente.

Jvan .
pi ks
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Anexo B Manual Técnico del Reactor de Pirolisis

MANUAL TECNICO DEL REACTOR DE PIROLISIS

- PRBR MARK I -
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Ingeniero Quimico, Msc.
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1. DESCRIPCION DEL SISTEMA

El sistema esta conformado por cuatro (4) zonas, una zona de calentamiento en
la cual se lleva a cabo la reaccién de pirolisis, una zona de enfriamiento y
condensacion, una zona de salida de gases y una zona de recoleccion de

liquidos piroliticos. Se explicara a continuacion en detalle cada una de las zonas

gue conforman el equipo y el funcionamiento de cada una de ellas.
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1.1. ZONA DE CALENTAMIENTO Y REACCION

En esta zona se lleva a cabo la reaccion de pirdlisis de la biomasa vegetal
residual, a una temperatura de 450°C. Una resistencia tubular eléctrica de
1800W es la encargada de proporcionar calor al sistema, su disefio garantiza
una transferencia de calor conductiva uniforme a lo largo de las paredes del
reactor, la velocidad media de calentamiento es de 23 °C/min. El control de
temperatura del reactor se realiza por medio de una termocupla tipo K (rango de
temperatura de -200 °C a +1372 °C) conectada a un indicador-controlador
electronico EBCHQ 58008, en este se fija el set point de temperatura del
sistema de 450°C. Como medio aislante se utiliza malla Kaowool con un
espesor de 5 cm y conductividad térmica de 0.9 W/m-K, una capa externa de
ceramica refractaria envuelve el Kaowool dando un mayor aislamiento térmico y
una carcasa elaborada con un cilindro de 20 cm de didmetro y 36 cm de
longitud, acero A304L con 0.03 cm de espesor conforma la carcasa externa de
la zona de calentamiento. El cuerpo del reactor fue elaborado con un tubo de
acero A304L Sch40 con una longitud de 50 cm y diametro interno de 3.68 cm.
Una vez terminado el proceso de pirolisis y posterior enfriamiento del reactor, 4
horas aproximadamente se procede a su descarga para la recuperacion del

biochar.

1.2. ZONA DE ENFRIAMIENTO Y CONDENSACION

En esta etapa del proceso se busca disminuir la temperatura efluentes
gaseosos obtenidos durante el proceso de pirolisis desde 450°C hasta una
temperatura ambiente, con el fin de separar la fraccion gaseosa de la de
condensables. Esta zona cuenta con un ciclén y 65 cm de tuberia de acero, el

tiempo de residencia en el ciclon y tuberias garantiza un intercambio continuo
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de calor con el ambiente, esto permite la condensaciéon de los liquidos piroliticos

los cuales son recuperados en la parte inferior del ciclon.

1.3. ZONA DE SALIDA DE GASES

La fraccion gaseosa es retirada durante el proceso, sin necesidad de esperar a
gue haya reaccionado toda la biomasa y sin que esto influya en el proceso. Una
vélvula y un tapon hermético permiten la recuperacion del Biogas mediante
jeringas para su posterior acumulacion en tubos de ensayo al vacio, las
muestras son almacenadas a temperaturas inferiores a los 4°C con el fin de
realizar un analisis y caracterizacion posteriores; esto también permite verificar

que no haya presencia de condensables en el biogas obtenido.

1.4. ZONA DE RECOLECCION DE LIQUIDOS PIROLITICOS

Una vez terminado el proceso de pirolisis y posterior enfriamiento del reactor, 4
horas aproximadamente, se procede a la recuperacion de los liquidos piroliticos
en la parte inferior del ciclén, una véalvula de bola permite la salida de los

liquidos hacia los recipientes de almacenamiento.
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2. PROTOCOLOS DE CARGA, ARRANQUE Y PARADA DEL SISTEMA

2.1. PROTOCOLO DE CARGA

El reactor se alimenta con aproximadamente 50 g de cascara de maiz, yuca y
cebolla larga, con un porcentaje de humedad inferior al 15%, ocupando por
completo el area de calentamiento provista por el horno eléctrico (25 cm), 50 g
es el equivalente a 2/3 de la maxima capacidad de operacion permitida por el
reactor (75 g). Se deben retirar la tapa superior para realizar la carga del

reactor.

Una vez introducida la biomasa se procede al cierre hermético del reactor, para
esto se utiliza silicona formador de sellos para motores con resistencia a altas
temperaturas, una vez se aplica un corddn de silicona alrededor de la rosca, se
colocan las tapas en su lugar y se procede a ajustarlas, el formador de sellos se
endurece a altas temperaturas por lo cual no es necesario esperar para

proceder con el calentamiento del reactor.
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2.2. PROTOCOLO DE ARRANQUE

Inmediatamente después de realizado el cierre hermético del reactor se
procede a abrir la valvula de salida de gases en la parte superior del sistema, a
1/3 de su apertura maxima, posteriormente se verifica que la valvula de salida
de liquidos en el fondo del ciclén se encuentre cerrada. Tras finalizar el ajuste
de las véalvulas se procede al encendido del sistema de calentamiento, se fija el
set point de 450°C en el sistema de control (o cualquier otro valor al que se
desee realizar la pirolisis, teniendo en cuenta una temperatura maxima

comprobada permitida por la resistencia de 600°C).

W e
o
e

Se procede a la toma de datos registrados en el sensor de temperatura cada 10
segundos durante 5 minutos (tiempo de aproximado de estabilizacién del set
point), esto permite verificar la velocidad de calentamiento de la chaqueta
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utilizando para ello la grafica de distribucion de temperaturas para la resistencia
y el interior del horno.
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Transcurridos 10 minutos se puede iniciar con las pruebas cualitativas para
verificar la presencia de gases combustibles en la parte superior de salida de
gases del reactor, este procedimiento se realiza por medio de un mechera como
medio de ignicién del gas producido. El gas combustible puede ser recuperado
colocando un tapén en la zona de salida y recolectdndolo con ayuda de una
jeringa, el embolo se desplazara debido a la presién del gas, una vez llenada la
jeringa se procede al envasado inmediato en tubos de ensayo al vacio y a su
posterior almacenamiento a 4°C.
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NOTA: Bajo ninguna circunstancia se debe mantener cerrada la valvula de
salida de gases por tiempos superiores a 30 segundos, esto causa un aumento
de la presion del sistema lo cual no solo disminuye el rendimiento de la
reaccion, puede levantar los sellos de seguridad lo que conlleva a una fuga y un

necesario reemplazo de los sellos.

2.3. PROTOCOLO DE PARADA

Una vez transcurrido el tiempo de residencia de la prueba de pirdlisis (1 hora
aproximadamente para 50g de biomasa), se debe apagar y dejar enfriar el
horno para realizar la descarga del reactor (2 a 3 horas aproximadamente a
condiciones normales de 25°C y presion atmosférica). Cuando se llegue a
temperatura inferior a los 50°C se procede a recuperar la fraccién de liquidos

piroliticos en la parte inferior del reactor y al abrir la tapa inferior para proceder a
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la descarga del reactor, recuperar el biochar producido y el alquitran depositado

en esta tapa.

Una vez vacio el reactor se debe hacer una limpieza correcta del mismo para

ello se lava con Thinner u otro solvente disponible para este fin.
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3. PRUEBA DE FUGAS

La prueba de fugas en el sistema permite garantizar la eficiencia del mismo y
evitar pérdidas de gas en las tuberias, es necesario realizar una prueba de
fugas en todo el sistema periddicamente con el fin de verificar el estado del
mismo. Para ello se utiliza una solucion de agua y jabodn, la cual se aplica en
todas las uniones del sistema, podra observarse la formacion de burbujas de
jabon en donde se presenten escapes de gas. Se realiza un cierre completo del
reactor siguiendo los protocolos mencionados anteriormente, una vez
completamente cerrado se procede a la apertura de la valvula de salida de
gases y posteriormente inyectar aire a presion hasta observar un aumento en la
presion entre 3 y 5 psi (la resistencia maxima de los sellos formados por la
silicona es de 20 psi), se mantiene esta presion al sistema por cerca de 20
minutos, se aplica continuamente la solucion de agua y jabon con ayuda de un
Spray en las diferentes uniones que se presentan a lo largo del montaje y se

verifica que no haya formacién de burbujas.

En las zonas donde haya formacion de burbujas se debera realizar una
completa limpieza con Thinner (u otro solvente disponible para tal fin) y se
procedera a aplicar un nuevo sello de silicona, se deberd esperar un secado
completo del sello (24 horas aproximadamente) para realizar nuevamente la

prueba de fugas.

4. SEGURIDAD EN EL PROCESO
Para el desarrollo de las practicas en el reactor de pirolisis PRBR MARK I, es

necesario tener presentes todas las condiciones de seguridad para evitar

accidentes (tapabocas, guantes de nitrilo, bata). Los gases que se liberan
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pueden ser toxicos por inhalacion, por lo cual no se deben realizar pruebas en

espacios cerrados, exceptuando cuando se utilice una campana extractora.
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Anexo C Andlisis TGA

Analisis

CENTRO INTEGRADO DE LABORATORIOS DE INGENIERIA QUIMICA-CILIQ

Andlisis Proximo: Analisis termo-gravimétrico(TGA)
Equipo: TA Instruments TGA 2050

Material

Cascara de Mazorca

Sample: Analisis Proximo Mazorca
Size: 13.9570 mg

File: G:\Analisis Proximo Mazorca.001
TGA Operator: G.A.M.
Method: Gilles 2Cmin Run Date: 30-Nov-06 00:29
Instrument: 2050 TGA V5.1A
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CENTRO INTEGRADO DE LABORATORIOS DE INGENIERIA QUIMICA-CILIQ

Analisis Andlisis Proximo: Analisis termo-gravimétrico(TGA)
Equipo: TA Instruments TGA 2050
Material Cascara de yuca
Sample: Analisis Proximo Yuca File: G:\Analisis Proximo Yuca.001
Size: 18.9920 mg TGA Operator: G.A.M.
Method: Gilles 2Cmin Run Date: 30-Nov-06 06:36
Instrument: 2050 TGA V5.1A
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CENTRO INTEGRADO DE LABORATORIOS DE INGENIERIA QUIMICA-CILIQ

Analisis Andlisis Proximo: Analisis termo-gravimétrico(TGA)
Equipo: TA Instruments TGA 2050
Material Hojas de Cebolla
Sample: Analisis Proximo Mazorca File: G:\Analisis Proximo Mazorca.001
Size: 13.9570 mg TGA Operator: G.A.M.
Method: Gilles 2Cmin Run Date: 30-Nov-06 00:29
Instrument: 2050 TGA V5.1A
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Anexo D Andlisis TGA de los Biocarbones

CENTRO INTEGRADO DE LABORATORIOS DE INGENIERIA QUIMICA-CILIQ
Analisis

Andlisis Proximo: Analisis termo-gravimétrico(TGA)

Equipo: TA Instruments TGA 2050
Material

Biocarbon cascara de Maiz

Sample: Mazorca biochart
Size: 6.3450 mg
Method: Gilles 2Cmin

File: F:\Mazorca biochart.001
TGA Operator: G.A.M.
Run Date: 30-Nov-06 06:03
Instrument: 2050 TGA V5.1A
100 39296 Fumedad
¥ /ﬂ?AR?mg)
80 \
4
{
\
60 \
§ \ 87.71% Materias Volatiles
= { (5.565mg)
o !
(o)
2 \
40 |
\
]
‘,
\
20 &
4
|
\
i V 7.991%
0 -———————Fr—+—+——+—fr—"———"—fF—"—— """ ——
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180
Time (min)

Universal V3.9A TA Instruments

66




CENTRO INTEGRADO DE LABORATORIOS DE INGENIERIA QUIMICA-CILIQ

Andlisis Analisis Proximo: Analisis termo-gravimétrico(TGA)
Equipo: TA Instruments TGA 2050

Material

Biocarbon cascara de yuca

Sample: Yuca biochart
Size: 3.8480 mg

File: F:\Yuca biochart.001
TGA Operator: G.A.M.
Method: Gilles 2Cmin

Run Date: 30-Nov-06 00:19
Instrument: 2050 TGA V5.1A
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CENTRO INTEGRADO DE LABORATORIOS DE INGENIERIA QUIMICA-CILIQ
Analisis

Andlisis Proximo: Analisis termo-gravimétrico(TGA)
Equipo: TA Instruments TGA 2050
Material

Biocarbon hojas de cebolla

Sample: Cebolla Biochar
Size: 6.1540 mg
Method: Gilles 2Cmin

File: F:\Cebolla Biochar.001
TGA Operator: G.A.M.
Run Date: 30-Nov-06 06:02
Instrument: 2050 TGA V5.1A
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Anexo E Espectros Cromatograficos

CENTRO INTEGRADO DE LABORATORIOS DE INGENIERIA QUIMICA-CILIQ

Andlisis cromatografico: cromatografia GC/MS (columnaHP-5MS)

Analisis _
Equipo:

Material Biooil cascara de maiz diluido en diclorometano

Data Path : C:\msdchem\CORRIDAS\SEBASTIAN BARRERA\
Data File : MAZORCA-CH2CL2.D

Acq On : 12 Feb 2015 11:30

Operator : martha barajas

Sample : MAZORCA-CH2-CL2

Misc :

ALS Vial : 1 Sample Multiplier: 1

Search Libraries: D:\DATABASE\WS8.| Minimum Quality: 70
Unknown Spectrum: Apex

Integration Events: RTE Integrator - rteint.p
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CENTRO INTEGRADO DE LABORATORIOS DE INGENIERIA QUIMICA-CILIQ

Andlisis cromatografico: cromatografia GC/MS (columnaHP-5MS)

Analisis ;
Equipo:

Material Biooil cascara de maiz diluido en hexano

Data Path : C:\msdchem\CORRIDAS\SEBASTIAN BARRERA\
Data File : MAZORCA-HEXANO.D

Acg On : 24 Feb 2015 14:20

Operator : martha barajas

Sample : MAZORCA-HEXANO

Misc :

ALS Vial : 1 Sample Multiplier: 1

Search Libraries: D:\DATABASE\WS8.| Minimum Quality: 70
Unknown Spectrum: Apex

Integration Events: RTE Integrator - rteint.p
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CENTRO INTEGRADO DE LABORATORIOS DE INGENIERIA QUIMICA-CILIQ

Andlisis Andlisis cromatografico: cromatografia GC/MS (columnaHP-5MS)
Equipo:
Material Biooil cascara de maiz diluido en metanol

Data Path : C:\msdchem\CORRIDAS\SEBASTIAN BARRERA\
Data File : MAZORCA-METANOL.D

Acq On : 17 Feb 2015 8:33

Operator : martha barajas

Sample : MAZORCA-METANOL

Misc :

ALS Vial : 1 Sample Multiplier: 1

Search Libraries: D:\DATABASE\WS8.I Minimum Quiality: 70
Unknown Spectrum: Apex

Integration Events: RTE Integrator - rteint.p
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CENTRO INTEGRADO DE LABORATORIOS DE INGENIERIA QUIMICA-CILIQ

Analisis

Andlisis cromatografico: cromatografia GC/MS (columnaHP-5MS)
Equipo:

Material

Biooil cascara de yuca diluido en diclorometano

Data Path : C:\msdchem\CORRIDAS\SEBASTIAN BARRERA\
Data File : YUCA-CH2CL2.D

Acq On : 17 Feb 2015 13:46

Operator : martha barajas

Sample : YUCA-CH2CL2

Misc :

ALS Vial : 1 Sample Multiplier: 1

Search Libraries: D:\DATABASE\WS8.I Minimum Quiality: 70
Unknown Spectrum: Apex

Integration Events: RTE Integrator - rteint.p
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CENTRO INTEGRADO DE LABORATORIOS DE INGENIERIA QUIMICA-CILIQ

Analisis

Andlisis cromatografico: cromatografia GC/MS (columnaHP-5MS)
Equipo:

Material

Biooil cascara de yuca diluido en hexano

Data Path : C:\msdchem\CORRIDAS\SEBASTIAN BARRERA\
Data File : YUCA-HEXANO.D

Acq On : 26 Feb 2015 12:00

Operator : martha barajas

Sample : YUCA-HEXANO

Misc :

ALS Vial : 1 Sample Multiplier: 1

Search Libraries: D:\DATABASE\WS8.I Minimum Quiality: 70
Unknown Spectrum: Apex

Integration Events: RTE Integrator - rteint.p
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CENTRO INTEGRADO DE LABORATORIOS DE INGENIERIA QUIMICA-CILIQ

Andlisis Andlisis cromatografico: cromatografia GC/MS (columnaHP-5MS)
Equipo:
Material Biooil cascara de yuca diluido en metanol

Data Path : C:\msdchem\CORRIDAS\SEBASTIAN BARRERA\
Data File : YUCA-METANOL.D

Acq On : 12 Feb 2015 9:02

Operator : martha barajas

Sample : YUCA-METANOL

Misc :

ALS Vial : 1 Sample Multiplier: 1

Search Libraries: D:\DATABASE\WS8.I Minimum Quiality: 70
Unknown Spectrum: Apex

Integration Events: RTE Integrator - rteint.p
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CENTRO INTEGRADO DE LABORATORIOS DE INGENIERIA QUIMICA-CILIQ

Andlisis Andlisis cromatografico: cromatografia GC/MS (columnaHP-5MS)
Equipo:
Material Biooil hojas de cebolla diluido en diclorometano

Data Path : C:\msdchem\CORRIDAS\SEBASTIAN BARRERA\
Data File : CEBOLLA-CH2CL3.D

Acq On : 12 Feb 2015 12:47

Operator : martha barajas

Sample : CEBOLLA-CH2-CL2

Misc :

ALS Vial : 1 Sample Multiplier: 1

Search Libraries: D:\DATABASE\WS8.I Minimum Quiality: 70
Unknown Spectrum: Apex

Integration Events: RTE Integrator - rteint.p
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CENTRO INTEGRADO DE LABORATORIOS DE INGENIERIA QUIMICA-CILIQ

Andlisis Andlisis cromatografico: cromatografia GC/MS (columnaHP-5MS)
Equipo:
Material Biooil hojas de cebolla diluido en hexano

Data Path : C:\msdchem\CORRIDAS\SEBASTIAN BARRERA\
Data File : CEBOLLA-HEXANO.D

Acq On : 24 Feb 2015 13:18

Operator : martha barajas

Sample : CEBOLLA-HEXANO

Misc :

ALS Vial : 1 Sample Multiplier: 1

Search Libraries: D:\DATABASE\WS8.I Minimum Quiality: 70
Unknown Spectrum: Apex

Integration Events: RTE Integrator - rteint.p
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CENTRO INTEGRADO DE LABORATORIOS DE INGENIERIA QUIMICA-CILIQ

Andlisis cromatografico: cromatografia GC/MS (columnaHP-5MS)

Analisis .
Equipo:

Material Biooil hojas de cebolla diluido en metanol

Data Path : C:\msdchem\CORRIDAS\SEBASTIAN BARRERA\
Data File : CEBOLLA-METANOL.D

Acq On : 17 Feb 2015 9:55

Operator : martha barajas

Sample : CEBOLLA-METANOL

Misc :

ALS Vial : 1 Sample Multiplier: 1

Search Libraries: D:\DATABASE\WS8.I Minimum Quiality: 70
Unknown Spectrum: Apex

Integration Events: RTE Integrator - rteint.p
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