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RESUMEN

TITULO: PRODUCCION DE CARBONES ACTIVADOS POR ACTIVACIOl\I QUIMICA CON
Hs;PO, A PARTIR DE CARBON PIROLITICO DE BAGAZO DE CANA DE AZUCAR

AUTOR: Oscar Ivan Ramirez Teran~

PALABRAS CLAVES: Carbo6n activado, activacién quimica, bagazo de cafia de azlcar, acido
fosférico, biochar, capacidad de adsorcion.

CONTENIDO: Se realizo activacion quimica con HzPO, de carbon pirolitico (biochar) de bagazo de
cafa de azucar (BC), se estudio la influencia de la temperatura de activacion (300-
500°C), el tiempo (15-45 min) y la relacion masica de impregnacion de agente
activante (1-2 g HzPO,/g biochar) sobre el rendimiento y la capacidad de adsorcién
de azul de metileno (AM) de los carbones activados (CA) obtenidos. Se utilizé un
disefio de experimentos 2® con réplica para un total de 16 activaciones y 2
activaciones adicionales a partir de BC con las mejores condiciones encontradas en
la activacion de biochar para realizar un comparativo entre las activaciones a partir
de biochar y a partir de BC. Se determiné que la temperatura, el tiempo y la relacién
de impregnacion afectan inversamente sobre el rendimiento y directamente sobre la
capacidad de adsorcion de AM.

Se realizé un andlisis ANOVA para determinar la influencia de las variables en
estudio sobre las variables respuesta y se encontrd que la temperatura es la variable
gue afecta de manera mas significativa sobre el rendimiento y la capacidad de
adsorcion.

Los CA a partir de BC exhiben mejores propiedades comparados con los CA a partir
de biochar. Se produjeron CA con capacidades de adsorcion hasta de 193 y 733 mg
AM/g CA, rendimientos de 23 y 29%p/p y &reas superficiales 368 y 1383 m2/g para
activaciones a partir de biochar y BC respectivamente.

*Proyecto de grado
Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria Quimica. Directora: Ph.DDeboraAlcidaNabarlatz.
Codirector: Ing. Rolando Andrés Acosta Fernandez.
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TITULO:

AUTOR:

ABSTRACT

ACTIVATED CARBON PRODUCTION BY CHEMICAL ACTIVATION WITH H3PO,
FROM PYROCARBON OF SUGARCANE BAGASSE

Oscar Ivan Ramirez Teran™

PALABRAS CLAVES: Activated carbon, chemical activation, sugarcane bagasse, phosphoric acid,

biochar, adsorption capacity.

CONTENIDO: Chemical activation was carried out with HsPO, from pyrocarbon (biochar) of

*Degree work

sugarcane bagasse (CB), the influence of temperature (300-500°C), time (15-45 min)
and the mass ratio of activating agent impregnation (1-2 g H3PO,4/g biochar) on yield
and capacity of methylene blue (MB) adsorption of activated carbon (AC) obtained
was studied.Design of experiments 2° with replica was used for a total of 16
activations and 2 additional activations from CB with the best conditions found in
biochar activation to perform a comparison between activation from biochar and from
CB. Was determined that the temperature, time and ratio of impregnation inversely
affect on yield and directly affect on the adsorption capacity of MB.

ANOVA analysis was performed to determine the influence of the variables in study
of the response variables and was found that temperature is the variable that most
significantly affects on yield and adsorption capacity.

AC from CB exhibit improved properties compared to AC from biochar. AC were
produced with adsorption capacities up to 193 and 733 mg AM / g CA, yields of 23
and 29% w / w and surface areas of 368 and 1383 m2 / g to activations from biochar
and CB respectively.

" Physic-Chemistry Faculty, Chemical Engineering School, Industrial of Santander University, Director: Ph.D Debora
AlcidaNabarlatz. Codirector: Rolando Andrés Acosta Fernandez.
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INTRODUCCION

En los dltimos afios la busqueda de fuentes de energia que reemplacen al
petréleo, al gas natural, al carbdny la busqueda de materias primas renovables ha
puesto la mirada sobre la biomasa residual debido a sus ventajas ambientales y
de disponibilidad; por tal motivo se han llevado a cabo numerosas investigaciones

sobre como aprovechar de manera mas eficiente los residuos agroindustriales.

Uno de estos residuos es el bagazo de cafia de azlcar, un subproducto derivado
de procesos de cosecha y molienda de cafia, que desde los inicios de las

industrias azucareras se ha usado como combustible s6lido en sus calderas.

Considerando que la cafia de azlcar es el producto agricola de mayor volumen de
produccion en el mundo con 1.794 millones de toneladas y que en promedio el
26,4%pl/p se convierte en bagazo, se tiene una idea de la cantidad disponiblede
este residuo que puede usarse para obtener productos de mayor valor agregado.
En Colombia por ejemplo, en 2011 a partir de 22,7 millones de toneladas de cafia
se produjeron 6 millones de toneladas de bagazo, donde el 85% se us6 como
combustible en las calderas de los ingenios azucareros y el restante 15% se
convirtid en materia prima para la produccion de papel (Asocafa, 2012).

Si bien es cierto que el bagazo que se produce actualmente en Colombia es
consumido por las mismas industrias que lo generan y por las empresas
papeleras, también puede usarse para la produccion de bio-oil(Alvarez, 2012), bio-
etanol (Cardonaet al, 2010), energia eléctrica (Dantas et al, 2013), carbén activado
(CA) (Juanget al, 2002), entre otros.

Asimismo cuando se produce bio-oil (bioaceites) por pirdlisis de bagazo aparecen
dos subproductos interesantes: syngas (gas de sintesis), usado como
intermediario para la creacion de gas natural sintético GNS y para la produccion
de amoniaco o metanol; y carbon pirolitico (biocarbon, biochar), cominmente

usado como abono orectificador de suelos acidos. A su vez este biochar puede ser

'
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convertido en CA mejorando su estructura porosa rudimentaria a través de

procesos de activacion.

Por consiguiente utilizar el bagazo para producir tres productos de mayor valor
comercial (bio-oil, syngas y CA) es una opcion favorable si se emplea una primera
etapa de pirdlisis seguida de una activacion del biochar, a diferencia por ejemplo
de obtener directamente CA desperdiciando el potencial energético del bio-oil y el

syngas.

En una investigacion anterior (Alvarez, 2012) se optimiz6 la produccién de bio-oil a
partir de bagazo y se determiné el rendimiento de syngas y biochar, pero dentro
de sus alcances no se encontraba evaluar el potencial que tiene este biochar para

producir CA.

Ademas, pese a que se han realizado varios estudios que involucran la produccion
de CA a partir de bagazo (Bernardo et al, 1997; Juanget al, 2002; Valixet al, 2004;
Kalderiset al, 2008; Giraldo-Gutiérrez y Moreno-Pirajan, 2008; Carrieret al, 2012),
este asunto no ha sido exhaustivamente investigado puesto que la mayoria limita
su investigacion a las caracteristicas adsorbentes sin examinar la influencia de las

variables de produccién.

Es por esta razon que el presente estudio tiene como objetivo producir CA a través
de activacion quimica de biochar obtenido de la pirélisis de bagazo de cafa de
azucar, asi como determinar la influencia de las variables mas relevantes en su
produccion evaluando el rendimientoobtenido asi como su capacidad de adsorcién

de azul de metileno.

'
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1 MARCO TEORICO

1.1 CARBON ACTIVADO

Los CA corresponden a una serie de carbones porosos preparados artificialmente
para que exhiban una alta area superficial interna y un elevado grado de
porosidad. Estas caracteristicas son las responsables de sus propiedades
adsorbentes, que son utilizadas ampliamente en muchas aplicaciones tanto en

fase gas como en fase liquida (Marshet al, 1997).

1.1.1 Preparacion.

El material precursor provee la materia prima para la preparacién del CA el cual se
trata para desarrollar su estructura porosa interna, tanto para aumentar su
volumen como para incrementar el didmetro de los poros creados durante el
proceso de carbonizacion y crear nuevos mediante procesos de activacion (Torné-

Fernandez, 2006) tales como los presentados a continuacion:

Activacion fisica.

Normalmente se lleva a cabo en dos etapas, la carbonizacion del precursor y la
gasificacion controlada del carbonizado. En la etapa de carbonizacién que se hace
en atmosfera inerte se eliminan elementos como el hidrégeno y el oxigeno del
precursor para dar lugar a un esqueleto carbonoso con una estructura porosa
rudimentaria. Durante la gasificacion el carbonizado se expone a una atmosfera
oxidante que elimina los productos volatiles y atomos de carbono, aumentando el
volumen de poros y la superficie especifica (Rodriguez-Reinoso, 1997).Los
agentes activantes comunes son dioxido de carbono, vapor o sus combinaciones
(Marsh et al, 1997; Byme y Marsh, 1995) y la temperatura de activacion se
encuentra entre los 800°C y los 1000°C.

'
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Activacion quimica.

En este caso el precursor es impregnado con un agente quimico que deshidrata la
muestra, inhibe la formacion de alquitran y la evolucion de compuestos volatiles, y
por lo tanto mejora el rendimiento del proceso de carbonizacién. El proceso se da
en atmésfera inerte a temperaturas entre los 300°C y 900°C (dependiendo del
agente activante y el precursor usado). Los agentes quimicos activantes mas
comunes son el hidroxido de potasio, acido fosférico y cloruro de zinc (Azargohar y
Dalai, 2008). El carbon resultante se lava profundamente con agua destilada para

eliminar el exceso de agente activante.

En la tabla 1 se presentan algunos resultados reportados en la literatura acerca de
activaciones quimicas en una etapa a partir de bagazo de cafia de azlcar con

énfasis en sus condiciones Optimas de activacion y el area superficial obtenida.

Tabla 1. Activacion quimica de bagazo de cafia de azucar

AN Calentam.iento FlujoN, b T  ta Sger Rendimiento Referencia
[eC/min]  (mL/min) (2C) (min)| (m¥/g) (%p)

KOH 3 240 1,23 680 54 700 25,6 Azargohar et al, 2008
- 100 2-4 700 120 1306-2571 51-87| Purnomo C.W. et al, 2012
4 100 - 900 120 320 46|Giraldo-Gutiérrez et al, 2008
H,PO, - 200 0,51 600 30 24-173 - Kalderis et al, 2008
10 20 1,2 250 20 1198 -| Nieto-Delgado et al, 2011
- - 2 500 60 1611 24,9 Liou T-H, 2010
Zncl, 10 20 2 350 40 2245 -| Nieto-Delgadoetal, 2011
- - 2 500 60 2289 19,3 Liou T-H, 2010

 Agente activante usado

® Relacién de impregnacion (g A.A/ g bagazo)
¢ Temperatura de activacion

9 Tiempo de activacion

¢ Area superficial medida por el método BET

La activacion quimica tiene ventajas sobre la fisica hablando en términos de
costos energéticos, debido a que necesita menor temperatura y tiempos de

17
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reaccion. Por ejemplo si se usa cloruro de zinc (ZnCl,) la temperatura éptima esta
en 300-700°C, por debajo de las temperaturas utilizadas en la activacion fisica. Sin
embargo, debido a los problemas medioambientales que genera el uso de cloruro
de zinc, este agente activante cada vez se utiliza menos, en pro de otros como los
acidos vy los hidroxidos. En el caso de la activacion con acido fosforico (HzPO,) la
temperatura de activacion desciende a 300-500°C produciendo carbones de
caracteristicas similares a los obtenidos con cloruro de zinc y cuando se utiliza
hidroxido de potasio la temperatura se encuentra entre 700-750°C (Torné-
Fernandez, 2006).

En el presente trabajo se escogié como agente activante Hz3POypara la activacion
del biochar producido a partir de pirdlisis de bagazo de cafia de azlcar, puesto
que produce CA con semejante area superficial a los producidos usando KOH
pero a menores temperaturas y tiempos de activacion (250-500°C, 20-60min), tal

como se puede observar en la tabla 1.

'
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2 METODOLOGIA

Figural. Metodologia empleada para el desarrollo del trabajo

-

*Seleccion y para activacion
caracterizacion
de la materia
prima

*Montaje del piloto

*Desarrollo de
protocolos de
operacion

Activacién del U Desarrollo

Materia prima Biochar

2.1 MATERIA PRIMA

2.1.1 Seleccion.

El presente estudio es la continuacion del trabajo hecho por Alvarez G, Pedro J.,
2012; donde se optimizo6 la produccion de bio-oil mediante pir6lisis de bagazo de
cafia de azucar, proporcionandobiochar como subproducto. Por lo tanto, para este
trabajo se utiliz6 como materia prima una mezcla de biochar obtenido con las
condiciones que arrojaron mayores rendimientos (ver tabla 2). También se
realizaron experimentos utilizando el mismo bagazo de cafia de azUcar para
realizar un comparativo entre la activacion llevada a cabo en dos etapas (pirolisis

seguida de activacion quimica) y la activacion en una etapa (activacion quimica

directa sobre el bagazo).

19
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Tabla 2. Condiciones y caracteristicas para el biochar obtenido a partir de pirélisis de
bagazo de cafia

Condiciones de pirdlisis Rendimiento Biochar
Prueba Temperatura Tama’no de Tlernpo d.e Flujo I.\lz Rendimiento Promedio  Desviacién
[°C] particula | residencia | [ml/min] [%p]
B6 560 0,5-0,85 77,31 77,77 24,76
B6R 25,86
BY 549 0,5-0,85 77,04 77,40 26,46 26,08 0,69
B9R 26,43
B10 26,38
550 0,5-0,85 77,00 79,03
B10R 26,56

Fuente: Alvarez G, 2012.

2.1.2 Caracterizacion de la materia prima.

La caracterizacion del bagazo de cafa se baso en el analisis proximo, analisis
altimo, calculo de la densidad real y la densidad aparente para el tamafio de
muestra usado (0,5-0,85 mm), datos tomados de Alvarez G, 2012, dado que se
utilizé la misma muestra de bagazo.La caracterizacion del biochar se baso en la
determinacion del analisis proximo y su densidad aparente, asi como el area

superficial BET.

Para la realizacion del analisis proximo se utiliz6 una balanza termogravimétrica
ATG 2050 marca TA Instruments(ASTM D7582). La densidad aparente se midio
siguiendo la norma ASTM D-2854. Para la realizacion del andlisis BET se utilizé
un analizador de adsorciéon de gases de alta velocidad (Nova 1200) a una
temperatura de 77,4 K, obteniéndose asi su area superficial, diametro promedio de

poro y volumen de poro.

2.2 ACTIVACION DEL BIOCHAR

Los experimentos de activacion del biochar se realizaron en un horno tubular
ThermolyneType 21100 acoplado con un controlador de temperatura Maxthermo

MC 5438. Dentro del horno se ubica un reactor tubular que consiste en un tubo de

'
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cuarzo de 750 mm de longitud, diametro externo de 27 mm y didmetro interno de
25 mm. Los experimentos se realizaron en atmaosfera inerte utilizando Argoén grado
5.0 provisto por Linde de Colombia S.A., y para controlar el flujo se usé un

flujometro Cole Parmer 150-mm calibrado para trabajar con Argon.

La capsula portamuestra esta hecha de silica y tiene una capacidad de 12 cm?®

aproximadamente.

La figura 2 muestra el equipo utilizado para la activacion del biochar.

Figura 2. Equipo utilizado para la activacion quimica de biochar

Valvula de seguridad

Horno tubular

Flujémetro
™~
<—Salida de gases s N 8
\
Ol -
. i ‘)/ \Tubo de cuarzo
Capsula \l < - SR

portamuestra

\ u I|
\‘.
\ |
\\

Controlador de
temperatura

Cilindro de Ar—>

Una vez realizado el montaje del equipo, se realizaron pruebas preliminares
paraestablecer los protocolos de operacion (impregnacién, carga, arranque y
parada, descarga y lavado) y estandarizar el procedimiento de activacion del

biochar. En el anexo A se encuentran los protocolos establecidos.

'
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2.3 DESARROLLO EXPERIMENTAL

2.3.1 Seleccion de variables mas significativas.

Si bien es cierto que en la activacién quimica influyen el tamafio de particula, el
tipo de agente activante, el flujo de gas inerte, la rapidez de calentamiento, la
relacion de impregnacion, el tiempo y la temperatura de activacion; son estas tres

dltimas la més influyentes segun la literatura (Torné-Fernandez, 2006).

Por consiguiente en este trabajo se mantuvieron constantes las demas
condiciones y se estudid el efecto de las tres principales (temperatura de
activacion, tiempo y relacion de impregnacién). Para todos los experimentos se
utilizé HsPO4, como agente activante, para generar la atmdésfera inerte se uso Ar
(Nieto-Delgado et al 2011) a 100 mL/min y una rapidez de calentamiento de
10°C/min.

2.3.2 Disefo experimental.

Para el disefio de experimentos se utilizé un disefio de 3 variables (temperatura de
activacion, tiempo y relacién de impregnacién) en dos niveles 2° con réplica para
un total de 16 pruebas mas dos pruebas adicionales consistentes en la
activacibnen una sola etapa del bagazo de cafa con las condiciones mas altas
seleccionadas en el paso anterior.A partir de las condiciones reportadas en la
Tabla 1 se plantearon las condicionesde operacibn mas convenientes para las
pruebas experimentales. En la Tabla 3 se presentan las condiciones de operacion

escogidas para cada prueba.

'
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Tabla 3. Condiciones de operacion

RELACION DE
PRECURSOR TEMPERATURA [2C] | TIEMPO [min] | IMPREGNACION [g H;PO,/g
Precursor]
CAB1 BIOCHAR 300 15 1
CAB2 BIOCHAR 300 15 2
CAB3 BIOCHAR 300 45 1
CAB4 BIOCHAR 300 45 2
CABS BIOCHAR 500 15 1
CAB6 BIOCHAR 500 15 2
CAB7 BIOCHAR 500 45 1
CAB8 BIOCHAR 500 45 2
CAB9 BAGAZO 500 45 1
CAB10 BAGAZO 500 45 2

2.3.3 Rendimiento.

Aungue en la mayoria de las pruebas el precursor fue el biochar, el rendimiento se
calculé a partir del bagazo de cafa para poder realizar el comparativo entre la
activacién en una y dos etapas. Las siguientes ecuaciones muestran los calculos
realizados:

Rendimiento para una etapa [% 2] = masadecAbasesecaldl , qg Ecuacion (1)
14 masa de bagazo base seca [g]

masa de CA base seca |g|*rendimiento pirélisis

* 100Ecuacion (2)

L. p
imient t [0 —] =
Rendimiento para dos e apas %o p masa de biochar base seca [g|

Donde el rendimiento de la pirélisis es de 0,2608 y corresponde alrendimiento
promedio de biochar a partir de la pirdlisis de bagazo en las condiciones en las
que se hizo en el estudio hecho por Alvarez G (ver Tabla 2).

'
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2.3.4 Capacidad de adsorcién de Azul de Metileno.

Los carbones activados se caracterizaron mediante pruebas de adsortividad de
azul de metileno (AM) con el objetivo de determinar qué condiciones de activacion

producen CA con mejores capacidades adsortivas.

El método de adsorcidon se basa en la isoterma deadsorcion de un solo punto para
AM(ASTM D 2330-02, 2002), y el resultado se expresa en mg de AMadsorbidos
por g de CA. En ensayos de adsorcidn en sistema estatico, generalmente se

acepta 200 mg de AM/g de CA como un buen poder decolorante.

El AM es el compuesto de mayor uso en la evaluacion del poderdecolorante del
CA y su adsorcion es indiciaria de la presencia demacro y mesoporos debido al
gran tamafio de esta molécula, la cual esaproximadamente 1,5 nm (Torné-
Fernandez, 2006).

Para la realizacion de estas pruebas se preparé una solucion stock de AM 800
ppm, a partir de la cual se prepararon soluciones de 10, 20, 40, 60, 80 y 100 ppm
de AM y con ellas se elaboré una curva de calibracion Concentracién Vs
Absorbancia que se presenta en el Anexo B. El equipo utilizado para medir la
absorbancia es un espectrofotometro UV-VIS (Spectroquant® pharo 300 Merck)
con una cubeta de vidrio de 10 mm de espesor, midiendo la absorbancia a 620

nm.

Para los experimentos de capacidad adsortiva, se introdujeron 100 mg de CA (en
base seca)en erlenmeyersde 100 mL, alos cualesposteriormente se afiadieron 50
mL de solucion de AM 400 ppm, se taparon y se dejaron agitando por 6 horas a
200 rpm a temperatura ambiente. Pasado ese tiempo, se filtr6 la mezcla por
gravedad con un papel de poro medio en un vaso de precipitados limpio y seco,
descartando los primeros 10 mL, y del filtrado posterior obtenido, se realizaron
diluciones necesarias para que la concentracion estuviera en el rango de medida

del espectrofotometro usado.

El calculo de la capacidad de adsorcion se realizd6 de acuerdo a la siguiente

ecuacion:
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— V(Co _Ce)
€ M

Ecuacion (3)
Donde:

ge = Cantidad de azul de metileno adsorbido por masa de CA [mg AM/ g CA]

V= Volumen de la solucién de AM usada en la prueba [L]

Co= Concentracion inicial de AM [ppm]

Ce= Concentracion en el equilibrio de AM [ppm]

M= masa de CA usada en la prueba [g]

2.3.5 Area superficial especifica BET.

Los CA que exhibieron mejor capacidad de adsorcion en una y dos etapas fueron
escogidos para realizarles analisis BET usando el mismo procedimiento descrito

en el numeral 2.1.2
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3 RESULTADOS Y ANALISIS

3.1 CARACTERIZACION DE LA MATERIA PRIMA

En la tabla 4 se presentan los resultados del analisis préximo (ver anexo C) y
altimo para el bagazo de cafia; y el analisis proximo para el biochar (ver anexo D).
Para el bagazo los datos fueron tomados de Alvarez G, 2012. Estos datos
concuerdan con los reportados en la literatura (Bernardo et al, 1997; Kalderiset al,
2008; Carrier M et al, 2012).

Tabla 4. Analisis préximo y ultimo del bagazo de cafia, y proximo de biochar

Bagazo Biochar
Anadlisis Préximo Andlisis Ultimo Analisis Proximo
Parametros |Valor (%p) |Parametros|Valor (%p)| Parametros|Valor (%p)
Humedad 9,6|C 40,96|Humedad 6,80
Carbon fijo 7,82|H 5,58|Carbdn fijo 44,60
Volatiles 81,38|0 42,85|Volatiles 43,91
Cenizas 1,2 Cenizas 4,70

Fuente: Alvarez G, 2012; autor.

El contenido de cenizas es un parametro importante ya que se relaciona con la
disolucién de estas sales cuando se utiliza el CA, generando asi problemas de
contaminantes en la corriente a tratar. Si se observa la tabla 4, este parametro en
el bagazo y el biochar es bastante pequefio (<5 %p/p), por consiguiente se

consideran buenos precursores para la produccion de CA.

Para el bagazo se obtuvo una densidad real de 1220 kg/m® y una densidad

aparente para el tamafio de particula 0,5-0,85 mm de 165,7 + 6,1 kg/m>.

La densidad aparente del biochar fue de 94,4 + 3,4 kg/m®, menor que la densidad
aparente del bagazo. El valor calculado es similar al reportado en la literatura
(Calderdn y Albarracin, 2012) y se atribuye a la porosidad formada durante el

tratamiento térmico de pirdlisis.
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3.2 EXPERIMENTOS DE ACTIVACION

En las figuras 3 y 4 se reporta el rendimiento obtenido en funcién de la
temperatura y el tiempo para una relaciéon de impregnacion de 1y 2 [g HsPO4/ g
precursor] respectivamente tanto para los experimentos de activacion del biochar
como del bagazo.

Figura 3. Rendimiento de CA a partir de bagazo para una relacién de impregnacion de 1 g
HsPO,/ g precursor.
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Figurad. Rendimiento de CA a partir de bagazo para una relacion de impregnacién de 2 g
HsPO,/ g precursor.
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Se observa de manera notable que los rendimientos mas altos se presentan en los
CA en una etapa superando los mejores rendimientos de los CA en dos etapas en
un 63% y 58% para relaciones de impregnacion de 1 y 2 g H3PO4 g
precursorrespectivamente. El rendimiento de los CA en dos etapas es menor,
debido a que en la primera etapa de pirdlisis se pierde aproximadamente el
46%del material volatil (ver tabla 4), sin embargo, los CA en dos etapas poseen la
ventaja de haber producido bio-oil y gas de sintesis, dos productos con un

potencial energético considerable.

3.2.1 Efecto delarelacién de impregnacion.

Haciendo un comparativo entre las figuras 3 y 4 se puede observar que un

aumento en la relacion de impregnacion (de 1 a 2) da como resultado menores
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rendimientos para todas y cada una de las pruebas con las mismas condiciones
de temperatura y tiempo de activacion (disminucién promedio de 1,95%). El hecho
que existiera mayor cantidad de agente deshidratante supondria una disminucién
considerable en el rendimiento, sin embargo no fue asi (la disminucion es
insignificante), todo conlleva a pensar que durante la primera etapa de pirélisis se
eliminan la mayoria de los compuestos volatiles(de acuerdo al analisis proximo, el
contenido en material volatil desciende desde 81,38% en el bagazo al 43,91% en
el biochar), por lo que cuando se procede a hacer la activacion quimica la cantidad
de agente deshidratante excede la necesaria ya que no hay suficiente material

para deshidratar.

3.2.2 Efecto del tiempo de activacion.

Si se mantienen la relaciébn de impregnacién y la temperatura constantes, un
aumento en el tiempo (15 min—45 min) resulta en menores rendimientospara cada
una de las pruebas realizadas en dos etapas (disminucion promedio de 2,44%). Al
igual que con la relacion de impregnacién el cambio no parece ser muy

significativo para los tiempos evaluados en las pruebas.

3.2.3 Efecto de la temperatura.

Si se mantienen la relacién de impregnacién y el tiempo constantes, un aumento
en la temperatura (300°C-500°C) conlleva a menores rendimientos para cada una
de las pruebas realizadas en dos etapas(disminuciéon promedio de 6,41%). El
rendimiento parece estar mas afectado por la temperatura que por la relacion de
impregnacion y el tiempo. La principal razén es que a mayor temperatura la
deshidratacién del precursor causada por el H3;PO, se intensifica (Delgadillo,
2009).

3.2.4 Analisis ANOVA para el rendimiento.

Una vez corroborado que las tres variables en estudio afectan de manera inversa
el rendimiento, se tomaron los resultados para todas las pruebas en dos etapas
(CAB1-CAB8) con sus respectivas réplicas (CAB1R-CAB8R) y se procedid a
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realizar un analisis de varianza (ANOVA) a través de Modelos Lineales
Generalizados (MLG) empleando el software estadistico StatgraphicsCenturion,
con el fin de determinar qué variables tienen un efecto estadisticamente
significativo sobre el rendimiento (ver tablab).

Tabla 5. Andlisis ANOVA para el rendimiento a partir de biochar.

L Sumade [Gradosde| Mediade ;
Fuente de variacion . Razén - F [Valor - P
cuadrados | libertad cuadrados

Relacién de impregnacion 9,2144E-07 1 9,2144E-07 0,08 0,7866
Temperatura 6,2720E-05 1 6,2720E-05 5,34] 0,0497
Tiempo 1,9584E-05 1 1,9584E-05 1,67] 0,2328
Relacién de impregnacion*Temperatura 1,2500E-08 1 1,2500E-08 0,00 0,9748
Relacién de impregnacion*Tiempo 1,0131E-06 1 1,0131E-06 0,09 0,7766
Temperatura*Tiempo 2,3716E-05 1 2,3716E-05 2,021 0,1933
Relacion de impregnacién*Temperatura*Tiempo| 1,5625E-06 1 1,5625E-06 0,13[ 0,7249
Residuo 9,4040E-05 8 1,1755E-05
Total (corregido) 1,3509E-03 15

Fuente: Statgraphics, editado por el autor

Para este andlisis se introdujeron los efectos de las tres variables principales y sus
posibles interacciones. El valor-p de la temperatura es menor a 0,05 lo que
demuestra que esta variable tiene un efecto estadisticamente significativo sobre el
rendimiento con un nivel de confianza del 95%;siendo el efecto dominante
(Montgomery y Runger, 1996). Le sigue la relacion interaccion entre la
temperatura y el tiempo pero con un valor-p mayor a 0,05 indicando que no tiene

un efecto estadisticamente significativo con un nivel de confianza del 95%.

Los valores-p para la relacion de impregnacion y el tiempo son muy altos
comparados con el valor-p de la temperatura, corroborando asi que para los
intervalos de tiempo y relacion estudiados estas variables no afectan el
rendimiento a CA usando como precursor el biochar pirolitico de bagazo de cafia

de azucar.

Resumiendo, las condiciones 6ptimas para producir CA en dos etapas con el
mayor rendimiento son: Temperatura=300°C, tiempo=15 min y Relacion de

impregnacion 1 g AA/ g biochar.
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3.3 CAPACIDAD DE ADSORCION

Las figuras 5 y 6 exhiben los resultados obtenidos en las pruebas de adsortividad
con azul de metileno. Se graficé la capacidad de adsorcion en funcion de la
temperatura y el tiempo para una relacion de impregnacién de 1y 2 g HzPO4/ g

precursor respectivamente.

Figurab5. Capacidad de adsorcion para una relacion de impregnacion de 1 g HiPO./ g
precursor.
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Figura6. Capacidad de adsorcion para una relacion de impregnacion de 2 g HizPO4/ ¢
precursor.
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Analizando las gréficas 5 y 6 se puede observar que al igual que en el caso del
rendimientolos CA en una etapa exhiben mejores resultados de capacidad
adsortiva comparados con los CA en dos etapas. Para una relacion de
impregnacion de 1 el CA en una etapa supera en un 221% la capacidad de
adsorcion del mejor CA en dos etapas y para una relacion de impregnacion de 2 el
CA en una etapa supera en un 279% al mejor CA en dos etapas.

Al preparar el CA a partir de bagazo en una sola etapa se tiene mayor contenido
de material volatil disponible,el cual al activarse se libera desarrollando la

porosidad del carbon. Cuando el proceso se da en dos etapas gran cantidad de
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estos volatiles se pierden en la pirdlisis formando bio-oil y no estan disponibles en
su totalidad para la activacion con lo que hay menor oportunidad para desarrollar

poros cuando se atacan con el agente activante.

3.3.1 Efecto delarelacién de impregnacion.

Confrontando las figuras 5 y 6 se puede advertir que al aumentar la relacion de
impregnacion (de 1 a 2), la capacidad de adsorcion aumenta para todas y cada
una de las pruebas con las mismas condiciones de temperatura y tiempo de
activacion (aumento promedio de 10,12% y 33.83% en dos y una etapa
respectivamente). Esto es debido a un incremento en la superficie de contacto
entre el precursor y el agente activante (Liou, 2010). Como se mencioné
anteriormente, el hecho de que se agregue mayor cantidad de agente activante
produce una mayor deshidratacion de la materia prima, formando de este modo
mas porosidad y por ende sitios activos para adsorber mas moléculas de azul de

metileno.

3.3.2 Efecto del tiempo de activacion.

Si se mantienen la relacion de impregnacion y la temperatura constantes, un
aumento en el tiempo (15 min—45 min) resulta en mayores capacidades de
adsorcion para cada una de las pruebas realizadas en dos etapas(aumento
promedio de 4,24%). Este aumento no es tan significativo como el encontrado por
efecto de la temperatura (aproximadamente 10 veces mayor). Practicamente no se
encontréo un efecto del tiempo de activacion sobre la capacidad de adsorcion,
comportamientos similares a los encontrados en la bibliografia (Nieto-Delgado et
al, 2011).

3.3.3 Efecto de la temperatura.

Si se mantienen la relaciéon de impregnacion y el tiempo constantes, un aumento
en la temperatura (300°C-500°C) conlleva a mayores capacidades de adsorcion
para cada una de las pruebas realizadas en dos etapas(aumento promedio de

45,13%).Comparado con el aumento que producen el tiempo y la relacion de
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impregnacion, la temperatura afecta de manera mas relevante la capacidad de
adsorcion. Resultados similares presenta Delgadillo, 2009, donde se encontré que
las mejores capacidades de adsorcion se dan a temperaturas y relaciones de
impregnacion altas (500°C, 2 g AA/g precursor).

3.3.4 Analisis ANOVA para la capacidad de adsorcion.

El andlisis de varianza se hizo de modo semejante al numeral 3.2.4y haciendo uso
de él se realizd un modelo de capacidad de adsorcién en funcién de los efectos
mas significativos con el propésito de establecer un modelo bien ajustado. Los
resultados del analisis inicial se presentan en la tabla 6.

El valor-p de la interaccion entre la relacion de impregnacion y la temperatura es el
mas alto con respecto a los demas efectos, esto indica que este efecto es el
menos significativo estadisticamente. Por lo tanto se sacé del modelo y se realizo

el analisis de varianza nuevamente, cuyos resultados se muestran en la tabla 7.

Tabla 6. Analisis inicial ANOVA para la capacidad de adsorcion a partir de biochar.

L. Sumade [Gradosde| Mediade ;
Fuente de variacion . Razén - F|Valor-P
cuadrados | libertad | cuadrados
Relacién de impregnacion 6,04089 1 6,04089 0,44 0,5280
Temperatura 221,95100 1| 221,95100 15,99] 0,0040
Tiempo 40,37230 1| 40,37230 2,91| 0,1265
Relaciéon de impregnacion*Temperatura 1,91581 1 1,91581 0,14 0,7199
Relacién de impregnacién*Tiempo 27,24180 1| 27,24180 1,96 0,1988|
Temperatura*Tiempo 25,64800 1| 25,64800 1,85 0,2111
Relacién de impregnacion*Temperatura*Tiempo 22,89620 1| 22,89620 1,65/ 0,2350
Residuo 111,05800 8| 13,88220
Total (corregido) 13745,20000 15

Fuente: Statgraphics, editada por el autor
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Tabla 7. Analisis final ANOVApara la capacidad de adsorcién a partir de biochar.

.. Sumade |Gradosde| Mediade 3
Fuente de variacion . Razén - F|Valor-P
cuadrados | libertad | cuadrados
Relacién de impregnacion 245,560 1| 245,5600 19,56/ 0,0017|
Temperatura 2628,010 1| 2628,0100 209,36 0,0000
Tiempo 174,188 1| 174,1880 13,88| 0,0047
Relacién de impregnacién*Tiempo 166,849 1| 166,8490 13,29 0,0054
Temperatura*Tiempo 139,012 1| 139,0120 11,07 0,0088
Relacién de impregnacion*Temperatura*Tiempo 181,383 1| 181,3830 14,45 0,0042
Residuo 112,974 9 12,5526
Total (corregido) 13745,200 15

Fuente: Statgraphics, editada por el autor

Observando la tabla 7 se nota que los valores-p para todos los efectos tenidos en
cuenta para el modelo no superan 0,05 lo que significa que existe una relacién
estadisticamente significativa entre la capacidad de adsorcion y las variables

escogidas con un nivel de confianza del 95%.

Si se ordenan los valores-p de menor a mayor es evidente que la temperatura es
el efecto dominante, seguido por la relacién de impregnacion y la interaccion entre

las tres variables de estudio.

Finalmente se hizo una regresion lineal multiple con las variables mas
significativas haciendo uso del software StatgraphicsCenturionobteniéndose el
siguiente modelo:

Capacidad de adsorcién = 4,86625 + 17,52*Relaciéon de impregnaciéon + 0,286575*Temperatura +
1,62835*Tiempo - 0,8824*Relacion de impregnaciéon*Tiempo - 0,00328817*Temperatura*Tiempo +
0,00200767*Relacién de impregnacién*Temperatura*Tiempo Ecuacion (4)
R2=0,9917

Donde:

1<Relacién de impregnacion<2,

3002C<Temperatura de activacion<5002C

15 min<tiempo de activacién<45 min

A partir del modelo se grafico la tendencia de la capacidad de adsorcion con
respecto a las duplas tiempo-temperatura para relaciones de impregnacion

constantes de 1y 2 g H3PO,/ g precursor (ver figuras 7 y 8).
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Figura7. Tendencia de la capacidad de adsorcién, relacion de impregnacién 1 g HsPO4/ g
precursor.
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Figura8Tendencia de la capacidad de adsorcion, relacion de impregnacion 2 g HsPO4/ g
precursor.
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En las figuras 7 y 8 se puede apreciar que la capacidad de adsorcién se ve
favorecida a temperaturas y relaciones de impregnacion altas (500°C y 2 g H3PO,/
g Biochar). Por otro lado, puede notarse que el tiempo no afecta de manera

significativa la capacidad de adsorcion.

Las condiciones Optimas para producir CA en dos etapas con la mayor capacidad
de adsorcion de AM son: Temperatura=500°C, tiempo=45 min y Relacion de

impregnacion 2 g AA/ g biochar.

3.4 AREA SUPERFICIAL

La tabla 8 muestra los resultados del analisis BET hecho al bagazo y a los CA
producidos en una y dos etapas que arrojaron mayores capacidades de adsorcion.

Tabla 8. Analisis BET

Condiciones de activacion Capacidad de Area Volumen | Didmetro
adsorcion .. total de de poro
R (g AA/g . superficial .
T (2C) t (min) (mg AM/g BET (m?/g) poro promedio
precursor CA) g (cms /g) ( A)
CA 1Etapa 500 2 45 732,93 1382,85 0,720 20,82
CA 2 Etapas 500 2 45 193,26 367,83 0,232 24,26
Bagazo Sin activar 126,32 8,37 0,010 48,87

Se observa que la activaciéon quimica produce un desarrollo significativo del area
superficial incrementandose de 8 m?/g a 368 m?/gcuando se realiza en dos etapas
y a 1382 m?/g para una sola etapa. El area superficial de los CA en una etapa
supera en un 275% a la encontrada en los CA en dos etapas, estoconcuerda con
los resultados de las pruebas de adsortividad, donde los CA en una etapa son
mejores adsorbentes (279%). El alto contenido de material volatil hace que el
bagazo sea mas reactivo que el biochar, por consiguiente el HsPO, tiene mayor

posibilidad de ataque y formacion de poros (Carrieret al, 2012).

El didmetro promedio de poro de los CA obtenidos es muy similar (2,1 y 2,4 nm) y

el del bagazo se calcul6 en 4,9 nm. Tanto la materia prima como los productos se
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encuentran clasificados segun la IUPAC como soélidos mesoporosos (2 nm — 50
nm). La activacion con H3POuproduce carbones principalmente mesoporosos

(Molina Sabio y Rodriguez Reinoso, 2004).

Finalmente examinando el volumen de poro,que es una caracteristica tanto del
tipo de materia prima, como del grado de activaciéon (Bansalet al, 1998), se
advierte que la activacion produce un aumento en el volumen de poro de 0,010
cm®g a 0,232 y 0,720 cm®g para activaciones en dos y una etapa
respectivamente. Como era de esperarse, el comportamiento es igual al
examinado con el area superficial, debido a la mayor agresion del acido por el

bagazo que por el biochar.
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4 CONCLUSIONES

A diferencia de la relacion de impregnacion y el tiempo, la temperatura es la
variable que influye de manera mas significativa sobre el rendimiento y la
capacidad de adsorcion de los carbones activados quimicamente con
HsPO, a partir de biochar pirolitico de bagazo de cafia de azucar.Un
aumento en la temperatura de 300°C a 500°C conlleva a un aumento
promedio del 45,13% en la capacidad de adsorcion a expensas de una
disminucion del 6,41% en el rendimiento. A 500°C se obtienen carbones
activados con capacidades de adsorcion de azul de metileno hasta de
193,26 mg AM/ g CA y un rendimiento de 22,8%p/p.

Los carbones activados directamente a partir de bagazo de cafia de azucar
exhiben mejores propiedades adsortivas y rendimientos que los carbones
activados a partir de carbon pirolitico de bagazo. Cuando se hace
activacion directa de bagazo a 500°C se obtienen areas superficiales hasta
de 1382,85 m?g, capacidades de adsorcién de 732,93 mg AM/ g CA y
rendimientos de 39,47%p/p; mientras que haciendo activacion en dos
etapas a la misma temperatura se obtienen areas superficiales de 367,83
m?/g, capacidades de adsorcién de 193,26 mg AM/ g CA y rendimientos de
22,8%p/p.
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ANEXOS

ANEXO A. PROTOCOLOS DE OPERACION
PROTOCOLO DE IMPREGNACION

El protocolo de impregnacion con HzPO, contempla los siguientes pasos:

1) Calcular la densidad aparente de la muestra p,, [g/mL]. Se realiza
introduciendo en una probeta de 10 mL un volumen definido de muestra V,,

y por diferencia de peso entre la probeta vacia y la probeta con muestra se
calcula la masa de muestra para ese volumen mg,,.

Mayp

Pap = Vap

2) Pesar el crisol (previamente lavado y seco) que se usara para la
impregnacion.

3) Calcular y pesar en el crisol la cantidad de muestra a impregnar

mediante la siguiente expresion:
3
M1 = ZVcap * Pap

Donde m,,; es la cantidad de muestra a impregnar [g], pq, la densidad aparente
de la muestra [g/mL] y V.4, la capacidad de la capsula porta-muestra [mL].

Cubrir el crisol adecuadamente con el fin de evitar pérdidas o contaminacién si se
debe transportar la muestra.

4) Calcular y medir el volumen de acido necesario para impregnar la muestra
haciendo uso de la siguiente expresion:

v R * my,, 1
= *
HsP0 PHz PO, [H3PO,4]

Donde Vy,po,€s €l volumen de H3PO4 [mL], R es la relacion de impregnacion a
usar en la prueba [gy, po,/Imuestral, Pu,ro, €S 12 densidad del HzPO4 [1,685g/cm®] y

[H;PO,] es la concentracion de &acido fosforico utilizado [0.85 mL &acido/mL
disolucionl].
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5) Diluir el &cido medido con un volumen de agua destilada similar al
volumen ocupado por la muestra en un vaso de precipitados, luego mezclar
uniformemente esta soluciéon con la muestra que se encuentra en el crisol
(se recomienda usar una espatula metalica). Finalmente tapar el crisol.

6) Llevar el crisol a una estufa de calentamiento, destaparlo y dejar secar
toda la noche a una temperatura de 105°C.

7) Lavar adecuadamente la capsula porta-muestra, primero con agua y
jabon, luego con agua destilada. Ubicarla en la estufa junto con el crisol
durante toda la noche para remover humedad.

PROTOCOLO DE CARGA DEL REACTOR

1) Retirar la capsula porta-muestra y el crisol de la estufa de calentamiento.
Taparlos inmediatamente con papel aluminio (con el propésito de evitar la
absorcién de humedad) y permitir que alcancen la temperatura ambiente en
desecador para un posterior pesado.

2) Pesar el crisol con la muestra y la capsula porta-muestra.

3) En un vidrio de reloj pesar rapidamente la muestra impregnada y trasvasarla
a la cépsula.

4) Cargar el tubo de cuarzo con lana de vidrio (que servira como soporte y

aislante térmico) y con la capsula porta-muestra teniendo en cuenta la
siguiente figura:

/Cépsula porta-muestra

< 75 cm -
T — /_ -
( Lana de vidriMLana de vidrio 0 12,5 cm
< 32,5cm ifj cﬁ 32,5cm >

Introducir de la manera mas suaveposible la capsula y la ultima seccién de lana de
vidrio, teniendo especial cuidado en no perder muestra. Se aconseja usar un
madero de balso para introducir la capsula y la lana.

5) Montar el tubo de cuarzo en el horno de modo que la capsula quede ubicada
en la parte central del horno. Marcar el tubo con una referencia para
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conocer la posicién horizontal de la muestra y sellar herméticamente los
extremos con las tapas correspondientes a la salida y entrada del gas de
arrastre.

Se recomienda evitar movimientos bruscos cuando se realice el sellado, ya que se
puede derramar la muestra dentro del tubo.

PROTOCOLO DE ARRANQUE Y PARADA DEL REACTOR

Establecidas las condiciones de operacion a las cuales se debe llevar a cabo la
prueba: Temperatura de activacion (T), tiempo de residencia (1) y relacion masica
(R), se procede de la siguiente manera:

1) Abrir completamente la valvula del cilindro de Argén.

2) Ajustar la presion de salida en 30 psi usando el regulador que posee el
cilindro de Argon.

3) Estabilizar el flujo de Ar en 100 mL/min apoyandose en el rotametro
previamente calibrado.

4) Realizar una prueba de fugas con agua-jabon a través de todas las
uniones de la tuberia observando con detalle la posible formacion de
burbujas. En caso de detectarse una fuga ajuste las uniones
correspondientes y repita este paso.

5) Esperar 8 min para que el flujo de Ar desplace el oxigeno del reactor y se
garantice atmosfera inerte.

‘- nD?L
4QA7'

= 7,36 min

Donde t es el tiempo minimo necesario para crear la atmosfera inerte [min], @4, €S
el flujo de Ar [100 mL/min], D es el diametro interno del tubo [2,5 cm] y L es la
longitud del tubo [75 cm].

6) Conectar el horno ThermolyneType 21100 a un toma corriente de 110V.

7) Encender el horno oprimiendo el interruptor Power. EIl interruptor se
iluminara.

'
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La siguiente figura muestra el panel de control MaxThermoque posee el equipo y
enumera los pulsadores con el fin de facilitar el seguimiento del protocolo:

MC 6438 Pulsadores del controlador
1 2 3 4

8) Una vez encendido el equipo, oprimir y sostener dos segundos el pulsador 1
hasta que aparezca la opcion user en el display del controlador.

9) Oprimir el pulsador 2. La opcion user titila.
10) Oprimir el pulsador 4. Se muestra la opcion program.

11) Oprimir y sostener dos segundos el pulsador 1. Se ingresa al menu de
programacion; el primer elemento que emerge es SEG e indica el nimero
de segmento o paso que esta ocurriendo en el programa. Por ejemplo, el
controlador puede manejar hasta 8 rampas 0 pasos, Si nos encontramos en
el paso 3 aparecera el nimero 3 en esta seccion; si no esta ejecutandose
un programa aparecera cero. (La opcibn SEG no se puede modificar,
Gnicamente visualizar).

12) Oprimir el pulsador 1. Se muestra la opcion time, indica el tiempo que falta
para que termine el paso que se estd ejecutando. Los numeros a la
izquierda del punto indican horas y los numeros a la derecha del punto
indican minutos, por ejemplo, 1.05 significa que falta una hora y cinco
minutos para finalizar el paso. (La opcién time no se puede modificar).

13) Oprimir el pulsador 1. Se muestra la opciébn EndS, indica el nUmero de
pasos que queremos programar. En este caso Unicamente se usara un
paso (una rampa) para la activacion del biochar. Para modificar la opcion
EndS presionar el pulsador 2 y con los pulsadores 3 o 4 ubicar el nimero 1
en el display. Nuevamente se presiona el pulsador 1 para fijar la seleccion.

14) Oprimir el pulsador 1. Se muestra la opcion SV1, indica la temperatura que
se quiere alcanzar en la rampa 1. En este caso la temperatura a la cual se
llevard a cabo la activacion. Para modificar la opcion SV1 presionar el
pulsador 2 y con los pulsadores 3 o 4 ubicar la temperatura de activacion

'
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(T) deseada en °C. Nuevamente presionar el pulsador 1 para fijar la
seleccion.

15) Oprimir el pulsador 1. Se muestra la opcién tpl, indica el tiempo
transcurrido en llegar a la temperatura de activaciéon (T) desde la
temperatura ambiente (to). Este tiempo depende de la rampa que se desee
usar en la activacion y se calcula con la siguiente expresion:

, T[eC] — to[°C]
tpl[min] = 5
Rampa de calentamiento |

C

min]

Una vez determinado tpl se aproxima a su minuto superior y ese valor se ingresa
de la siguiente forma: Oprimir el pulsador 2 y con los pulsadores 3 0 4 introducir
tpl recordando que los nimeros a la izquierda del punto son horas y a la derecha
son minutos. Luego oprimir el pulsador 1 para fijar la seleccién.

16) Oprimir el pulsador 1. Se muestra la opcion tsl, indica el tiempo que se
debe sostener la temperatura de activacion. En este caso corresponde al
tiempo de residencia (1). Para modificar se debe presionar el pulsador 2 y
con los pulsadores 3 o 4 ubicar el tiempo 1. Seguidamente oprimir el
pulsador 1 para fijar la seleccion.

17) Una vez programadas las condiciones anteriores se procede a iniciar el
programa presionando y sosteniendo durante tres segundos el pulsador 4.
Un led color verde encendera en el display del controlador indicando el
arranque del programa.

18) Finalizado el programa, en el display parpadeara el mensaje EndP. Para
regresar al menu principal del controlador oprimir y sostener el pulsador 3
seqguido del pulsador.

19) Dejar que la temperatura descienda hasta alcanzar los 70°C y cerrar el
paso de Ar.

20) Apagar el horno presionando el interruptor Power.

PROTOCOLO DE DESCARGA DEL REACTOR

Es prudente realizar la descarga del reactor cuando la temperatura del horno sea
menor o igual a 80°C y se recomienda emplear guantes apropiados para esa
temperatura. El protocolo de descarga contempla los siguientes pasos:

'
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1) Retirar cuidadosamente las tapas de entrada y salida al tubo de cuarzo
(usar méascara para gases).

2) Desmontar el tubo del soporte del horno en forma horizontal, procurar no
inclinar el tubo para evitar pérdidas de carbon activado.

3) Retirar la lana de vidrio. Esta lana de vidrio estara contaminada y se
debera cambiar para el siguiente experimento.

4) Retirar cuidadosamente la capsula porta-muestra, taparla con papel
aluminio y permitir que alcance la temperatura ambiente en desecador.

5) Pesar la capsula con el papel aluminio, luego retirar el papel aluminio y
pesarlo.

6) Nuevamente cubrir la capsula con papel aluminio para prevenir pérdidas
mientras se preparan los materiales para el lavado.

7) Lavar profundamente el tubo de cuarzo con agua y jabon, secar con aire
para el siguiente experimento y guardarlo.

PROTOCOLO DE LAVADO DEL CARBON ACTIVADO

1) Introducir todo el carbén activado y un agitador magnético en un vaso de
precipitados de 250 mL con aproximadamente 200 mL de agua destilada.

2) Ubicar el vaso en una plancha de calentamiento a una temperatura
aproximada de 55°C con una agitacién de 300 rpm y dejar agitando por 20
minutos.

3) Retirar el vaso de la plancha, filtrar la mezcla y medir el pH del agua
saliente. No olvidar disponer adecuadamente el agua filtrada en el
contenedor de residuos.

4) Repetir los pasos 1) a 3) hasta que el agua de salida alcance un pH mayor
5,5.

5) Ubicar el carbén activado en una estufa de calentamiento a 105°C por un
periodo no inferior a 4 horas. Se puede hacer colocando el filtro con el
carbon dentro de un vaso de precipitados del tamafio adecuado.

6) Retirar el carbon de la estufa de calentamiento, guardarlo en una bolsa

debidamente marcada e introducirlo en un desecador.

'
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ANEXO B. CURVA DE CALIBRACION.
CONCENTRACION DE AZUL DE METILENO VS ABSORBANCIA
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ANEXO C. ANALISIS PROXIMO DE BAGAZO DE CANA
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ANEXO D. ANALISIS PROXIMO DE BIOCHAR
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