CARBON ACTIVADO 1

Obtencion de carbon activado a partir del lodo digerido de aguas residuales domésticas para la

recuperacion de nutrientes

Laura Vanessa Palacios Cuadrado y Camilo Esteban Rueda Torres

Trabajo de grado para optar por el titulo de Ingeniero Quimico

Modalidad de trabajo de investigacion

Director
Debora Alcida Nabarlatz

Ph.D. en Ingenieria Quimica

Codirector
Laura Valentina Quintero Prada

Ingeniera Quimica

Universidad Industrial de Santander
Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas
Escuela de Ingenieria Quimica
Bucaramanga

2026



CARBON ACTIVADO 2

Dedicatoria

A Dios, por darme la fortaleza, inteligencia y paciencia.

A mi madre, por ser ese simbolo de disciplina y esfuerzo, a mi hermana, por ser mi roomie que

me apoya en cada momento y a mis abuelos, por ser un apoyo incondicional

A mi familia, por apoyarme y amarme en cada momento.

A Laura, por ser esa persona fiel que me ha acompariado en esta travesia llamada tesis.

A mis amigos que son los que estan conmigo alegrandome en los momentos dificiles.

CAMILO ESTEBAN RUEDA TORRES

A Dios, por darme sabiduria, resiliencia y nunca apartarse de mi lado.

A mi padre, a mi madre, y a mis hermanas, por nunca cortar mis las alas, por su apoyo

incondicional y por ser un ejemplo a seguir en mi vida.

A Camilo, por convertirse en ese amigo que me acompariio durante todo este proceso.

A los amigos que permanecieron, a los que quedaron en el camino y a los que conoci en esta

travesia, por todas las risas y buenos momentos que me brindaron.

A mi familia, por animarme y acompariarme aun estando a la distancia.

A mi, por nunca rendirme a pesar de todas las adversidades, por siempre levantarme en

momentos de tristeza y celebrar los momentos de alegria.

LAURA VANESSA PALACIOS CUADRADO



CARBON ACTIVADO 3

Agradecimientos

A nuestra directora de trabajo de grado Debora Nabarlatz por ser nuestra guia y la confianza que

deposito en nosotros.

A nuestra codirectora Valentina Quintero por su orientacion, tiempo y paciencia durante esta

travesia.

A todos los profesores que nos acompafiaron en este largo camino llamado Universidad.

A Denis por ser nuestra amiga, por permanecer a nuestro lado en momentos de tristeza y alegria.

A los amigos que hicimos en el camino, gracias por sacarnos sonrisas.

Al grupo de investigacion INTERFASE, por su colaboracion y momentos compartidos durante

las largas jornadas en guatiguara y laboratorio central.

Al grupo de investigacion GIP y CICAT, por su colaboracion en el momento que necesitamos

realizar los analisis.

A nuestra querida alma mater UIS, por ser una institucion que brinda los mas altos estandares de

calidad en educacidn.



CARBON ACTIVADO 4

Tabla de contenido

INErOdUCCION.....coeiiiiii ettt et et et st e e e e e e e eneens 11
Lo OB JOEIVOS ... eeneniieiiei ettt et et et e et e e e et e e e e ea e e aane 14
1.1.  Objetivo General ............ccooouiiiiiiiiiiiiiiiiiii e 14
1.2. Objetivos ESPecifiCoS.......c..oouuiiiiiiiiiiiiiiiiiiiee et ee e e e eens 14

2. Estadodel arte.........cooouniinimiiiiii it eas 15
R I\ Y (2 117 (1) (1Y o3 T D PP PP P PP PPTPP 17
3.1. Caracterizacion del lodo digerido..................cooiiiiiiiiiiiiiiiiiii e, 18
3.1.1. SOlidos totales (ST . cunirniiiiiiii et e e e e e ean e 18
3.1.2. Solidos volatiles (SV): .oneniiiii e 18
3.1.3. Demanda quimica de oxigeno (DQO):..........c.ccoeviiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieean, 19

3.14. Contenido de nitrégeno amoniacal (NH4-N) y fosforo como ortofosfatos (PO4-
P): 19

3.1.5. Metales PeSAAOS: ......c.neniniiiiii et eaen e ens 19
3.2. Deshidratacion del 10do ...............c.oooniiiiiiiiiiii e 20
3.3.  Obtencion de los carbones activados a partir de los lodos................................. 20
3.4. Caracterizacion de los carbones activados obtenidos..................c...cc..ccoei. 21

3.4.1. Area superficial (BET): ........c.cc.ooeeueeuieuietieteeeeeeieeeeeeeeeteeeere e eaeeneas 21

3.4.2. ANALISIS ProOXimO: . .. oouiiiiiiiiii e e e 21

3.4.3. Punto cero de carga (PHPZC): ......coooiivniiiiiiiiiiiii 21
3.5. Pruebas de adsorcion de amonio y fosfatos.............c..ccooiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiin.. 22

4. ReSUIEAAOS ... ceuiiniiiiii it aas 23
4.1. Caracterizacion del lodo digerido...............ccoooiiiiiiiiiiiiiiiiiiii e 23
4.2.  Obtencion de los carbones activados a partir de lodos UASB...............c............ 25
4.3. Caracterizacion de los carbones activados y biochar.............................. 27

4.3.1. Area SUPEITICIAL.........ccviiuiiiiiieieeeiecie ettt 27

4.3.2. ANALISIS PrOXimO ......cooviiviiiiiiiiiiiiiiii 29

4.3.3. Punto cero de Carga...........oooeuiiniiiiiiiiiiii e 32

4.4. Pruebas de adsorcion de amonio y fosfatos..................ccooiiiiiiiiiini . 33



CARBON ACTIVADO 5

T 001 1 T4 L1 T 11 1 1 TR 38
0. RECOMEIAACIONES ... .oovineinitiiiniit ittt ettt tea et tnteseaeeneeseeneneeseeneeenenneneens 39
Referencias bibliograficas...............ooooiiiiiiiiiiiiiiii 40

APCIAICES ..c.eeeeiiiiieie ettt ettt et e et et et et et e e et et eaa e ea e e et eanneans 47



CARBON ACTIVADO 6

Lista de tablas

Tabla 1. Caracterizacion fisicoquimica del lodo purga del reactor UASB (PTAR Rio Frio)...... 23

Tabla 2. Resultados obtenidos del analisis de metales pesados ......ceuveeeenieniiniinniinenneeneennne. 25
Tabla 3. Area BET, volumen del poro y tamafio del poro para los carbones activados con KOH

.................................................................................................................................. 29
Tabla 4. Analisis proximo de los carbones activados obtenidos y los biochar......................... 31

Tabla 5. Valores de pHpzc de los carbones activados y los biochar ..........ccceevviniiiniinennnnnn.e. 33



CARBON ACTIVADO 7

Lista de figuras
Figura 1. Esquema de las fases del proyecto ..........cccuevieiuiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiien et 17
Figura 2. Rendimiento (%) de biochar y carbones activados obtenidos...........ccceeeueennrennnnene. 26

Figura 3. Concentracion de fosfatos (PO4-P) (barras, eje principal) y capacidad de adsorcion en
el equilibrio (qe) (Puntos, eje secundario) de biochar y carbones activados obtenidos. ............. 35
Figura 4. Concentracion de amonio (NHa4-N) (barras, eje principal) y capacidad de adsorcion en
el equilibrio (gc) (puntos, eje secundario) de biochar y carbones activados obtenidos. ............. 37



CARBON ACTIVADO 8

Lista de apéndices

Apéndice A. Protocolos de operacion (RAMIREZ, 2013)........ccccouieeevuieeeereeeeereeeeeeneenean
Apéndice B. Curvas TGA de los biochar y carbones activados...............c...ccoeeveiiinnnnnn.en.
Apéndice C. Puntos ceros de carga para los biochar y carbones activados.......................



CARBON ACTIVADO 9
Resumen

Titulo: Obtencion de carbon activado a partir del lodo digerido de aguas residuales domésticas

para la recuperacion de nutrientes™
Autor: Laura Vanessa Palacios Cuadrado, Camilo Esteban Rueda Torres**

Palabras claves: lodo digerido, carbon activado, biochar, adsorcion, recuperacion de nutrientes,

amonios, fosfatos.

Descripcion: En este estudio se realizo un proceso de produccion de biochar y carbones activados
a partir de lodos digeridos de aguas residuales domésticas mediante pirdlisis y activacion quimica
con hidroxido de potasio (KOH) y acido fosforico (H3PO4) a temperaturas de 500 y 600°C. Los
materiales fueron caracterizados mediante analisis de area superficial BET, analisis
termogravimétrico (TGA) y determinacion del punto cero de carga (pHpzc), asi como se evalud
su potencial para la recuperacion de nutrientes mediante adsorcion de amonio (NH4")y
fosfatos (PO4-P). Los resultados mostraron que la activacion con KOH favorecio el desarrollo de
la estructura porosa, en la cual se alcanzo6 un area superficial maxima de 109 m? /g para el material
obtenido a 600°C, mientras que los carbones activados con H3PO4 presentaron areas superficiales
de 2,0 m? /g para el obtenido a la misma temperatura. En los valores de pHpzc se evidenciaron
superficies basicas para los carbones activados con KOH, écidas para los activados con H3POs y
cercanas a la neutralidad (pH 7) para los biochar sin activar, por lo que el pH superficial esta
relacionado a su proceso de activacion y la eficiencia de lavado. Las pruebas de adsorcion
indicaron que el biochar activado a las dos temperaturas (500 y 600°C), presentaron la mayor
capacidad de remocion de fosfatos, obteniendo valores de ge 0,0416 mg PO4-P/g, mientras que el
carbon activado con KOH a 600°C mostrd la mayor capacidad de adsorcién de amonio (0,2577
mg NHy-N/g). Estos resultados demuestran que los lodos digeridos constituyen una materia prima
viable para la produccioén de materiales adsorbentes con potencial aplicacion en la recuperacion de

nutrientes, permitiendo el aprovechamiento de biosolidos en estrategias de economia circular.

*Trabajo de grado
**Facultad de Ingenieria Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria Quimica. Director Debora Alcida
Nabarlatz. Codirector Laura Valentina Quintero Prada
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Abstract

Title: Production of Activated Carbon from Digested Domestic Wastewater Sludge for Nutrient

Recovery

Authors: Laura Vanessa Palacios Cuadrado, Camilo Esteban Rueda Torres

Keywords: digested sludge, activated carbon, biochar, adsorption, nutrient recovery, ammonium,

phosphate.

Description: In this study, biochar and activated carbons were produced from digested sludge
derived from domestic wastewater through pyrolysis and chemical activation using potassium
hydroxide (KOH) and phosphoric acid (HsPO.) at temperatures of 500 and 600°C. The materials
were characterized by BET surface area analysis, thermogravimetric analysis (TGA), and
determination of the point of zero charge (pH,zc). In addition, their potential for nutrient recovery
was evaluated through the adsorption of ammonium (NH+") and phosphates (PO4-P). The results
showed that KOH activation promoted the development of the porous structure, reaching a
maximum surface area of 109 m*g for the material obtained at 600°C. In contrast, the activated
carbons produced with HsPO4 showed a surface area of 2.0 m*/g at the same temperature. The
pH,zc values revealed basic surfaces for the KOH-activated carbons, acidic surfaces for the H;POa-
activated carbons, and values close to neutrality (pH 7) for the non-activated biochars. This
indicates that the surface pH is associated with the activation process and washing efficiency.The
adsorption tests indicated that the biochars obtained at both temperatures, 500 and 600°C, showed
the highest phosphate removal capacity, reaching qe values of 0.0416 mg PO4-P/g. Meanwhile, the
KOH-activated carbon produced at 600°C showed the highest ammonium adsorption capacity,
with a value 0f 0.2577 mg NHa-N/g. These results demonstrate that digested sludge is a viable raw
material for producing adsorbent materials with potential application in nutrient recovery, enabling

the use of biosolids within circular economy strategies.

*Bachelor Thesis
**Facultad de Ingenieria Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria Quimica. Director Debora Alcida
Nabarlatz. Codirector Laura Valentina Quintero Prada
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Introduccion

La transicién hacia modelos de economia circular en el sector de agua potable y
saneamiento basico ha cobrado especial relevancia en Colombia, en el marco de los compromisos
adquiridos con los Objetivos de Desarrollo Sostenible, especialmente los ODS 6 y 12, asi como
con la Politica Nacional de produccion y consumo (Departamento nacional de planeacion, 2016)
Bajo esta perspectiva, los lodos resultantes del tratamiento bioldgico de aguas residuales
domésticas, denominados biosélidos cuando cumplen criterios de estabilizacion, dejan de ser
considerados inicamente como residuos y pueden convertirse en materias primas con potencial de

valorizacion en diferentes cadenas productivas.

En Colombia, la generacion de biosélidos derivados de los procesos de tratamiento de
aguas ha experimentado un incremento sostenido, asociado con la expansion de la cobertura de
saneamiento. Se estima una produccion superior a 300.000 toneladas de materia seca por afio
(Pefia, 2016). No obstante, las alternativas de disposicion final, entre ellas el relleno sanitario y la
aplicacion agricola, presentan limitaciones técnicas, regulatorias y de aceptacion social, lo que
evidencia la necesidad de explorar rutas de valorizacion innovadoras y ambientalmente
sostenibles. En este escenario, la obtencion de biochar y carbones activados a partir de lodos
digeridos se presenta como una alternativa de aprovechamiento alineada con los principios de
sostenibilidad y economia circular. En este sentido, la valorizacion de lodos digeridos mediante
procesos termoquimicos como la pirdlisis y la activacion quimica constituye una ruta de interés
para transformar residuos de baja utilidad en materiales funcionales con posibles aplicaciones

ambientales.
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Paralelamente, las corrientes derivadas del tratamiento de aguas residuales contienen
nutrientes criticos, principalmente nitrogeno en forma de amonio y fésforo en forma de fosfatos,
cuya presencia en efluentes es causa de eutrofizacion en cuerpos de agua receptores y pérdida de
servicios ecosistémicos. Desde la perspectiva de la economia circular y la seguridad alimentaria,
estos nutrientes son recursos valiosos: el fosforo es un insumo no renovable para fertilizantes y su
disponibilidad geoestratégica es limitada, mientras que el nitrégeno, aunque abundante en la
atmosfera, requiere procesos intensivos en energia para su fijacion industrial. La remocion por
adsorcion de amonio y fosfato de aguas residuales contribuye a reducir cargas contaminantes,

cerrar ciclos de nutrientes y disminuir la dependencia de fuentes minerales externas.

Por otro lado, la capacidad de los carbones activados derivados de lodos para adsorber
contaminantes presentes en soluciones acuosas, incluidos nutrientes como el amonio y el fosfato,
ha sido ampliamente documentada en la literatura cientifica internacional (Inyang et al., 2016; J.
Wang & Wang, 2019). Sin embargo, su desempefio depende en gran medida de factores que
inciden directamente en el desarrollo de la porosidad, la quimica superficial y la capacidad de

adsorcion del material.

En concordancia con lo anterior, el presente trabajo se desarrolla en el marco del proyecto
“Desarrollo de estrategias para el manejo de aguas residuales en asentamientos periurbanos,
con enfoques de sostenibilidad y economia circular, en la cuenca del rio Alto Lebrija”
(Documento Técnico Proyecto BPIN 2021000100536, 2021), orientado a la busqueda de
alternativas sostenibles para el manejo y aprovechamiento de subproductos derivados del
tratamiento de aguas residuales. La presente investigacion evalua, a escala experimental, el

potencial de aprovechamiento de lodos digeridos mediante su transformacion en carbones
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activados, con el fin de analizar sus propiedades fisicoquimicas y su posible aplicacion en la
remocion por adsorcion de nutrientes presentes en las corrientes derivadas del tratamiento de aguas

residuales.
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1. Objetivos

1.1.0bjetivo General

Obtener carbon activado a partir del lodo digerido de aguas residuales domésticas para la

recuperacion de nutrientes de aguas residuales.

1.2.0bjetivos Especificos

e Evaluar la produccion de carbon activado a partir de lodo digerido de aguas residuales
domésticas.

e Caracterizar el carbon activado obtenido mediante la determinacion de su area
superficial, porosidad y capacidad de adsorcion.

e Evaluar la recuperacion de nutrientes tales como amonio (NH4") y fosfatos (POs-

P) mediante adsorcion utilizando los carbones activados obtenidos.
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2. Estado del arte

La transformacion de lodos de aguas residuales en materiales adsorbentes porosos se ha
explorado ampliamente en la literatura cientifica, destacandose la preparacion de carbon activado
y biochar para la descontaminacion de efluentes y la estabilizacion de metales (Betancurt Romero
et al., 2022; Carreno Herndndez et al., 2025; Martinez-Alvarenga et al., 2024). Estos materiales se
obtienen generalmente mediante pir6lisis del lodo en atmdsfera inerte, seguida en muchos casos
de una etapa de activacion quimica con agentes como ZnClz, H2SO4, H:PO4 0 KOH, que permite
desarrollar estructuras micro- y mesoporosas con mayor area superficial especifica y volumen de
poro. La temperatura de pirdlisis es una variable determinante en las propiedades finales del
material: un estudio que evalu6 biochar derivado de lodo en un rango de 300 a 750 °C encontrd
que la capacidad de adsorcion de fosfato aumentaba con la temperatura, alcanzando su valor
maximo a 700 °C, con un ajuste excelente al modelo de Langmuir y una capacidad de adsorcion
monocapa de 5,469 mg de POs-P/g; en ese mismo trabajo se determind que el aumento en la
adsorcion no se debid principalmente a cambios en el area superficial, la carga o los grupos
funcionales, sino a la precipitacion del fosfato con el magnesio intercambiable del material (Liang
et al., 2022). En cuanto a la modificacion quimica post-pir6lisis, se ha reportado que el biochar de
lodo sin modificar presenta un area superficial BET de apenas 17,76 m?/g y un volumen de poro
de 0,037 cm?®/g, mientras que su version impregnada con magnesio incrementa estos valores hasta
93,35 m?/gy 0,17 cm?/g, evidenciando el papel central de la impregnacién metélica en el desarrollo

de la porosidad (C. Y. Wang et al., 2024a).

En el ambito de los compuestos inorganicos como los nutrientes, especialmente amonio
(NH+") y fosfatos (PO+*"), diversos estudios han demostrado que carbones activados y biochar

derivados de lodos transportan capacidad de retencion mediante adsorcion, intercambio i6nico y
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formacion de complejos superficiales, con grupos funcionales que favorecen la captura de
nutrientes y porosidad que incrementa la capacidad maxima de adsorcion (Chen et al., 2022; Q. Li
etal., 2026; C. Y. Wang et al., 2024). Un ejemplo representativo de como la modificacion quimica
permite abordar simultaneamente ambos nutrientes es el de un biochar de lodo modificado con
magnesio y aluminio mediante un proceso electroasistido, que alcanzo capacidades méaximas de
adsorcion de 65,19 mg/g para amonio y 92,10 mg/g para fosfato, valores 4,45 y 6,28 veces

superiores a los del material sin modificar (Q. Wang et al., 2024).

La literatura sobre adsorcion y recuperacion de fosfatos en materiales derivados de lodos
reporta capacidades de adsorcion entre 4,5-7,5 mg de PO4-P/g en carbones activados de lodos
deshidratados o digestados, y superan en algunos casos la capacidad de carbones comerciales
cuando se ajusta el pH, dosis y tiempo de contacto (CHENa et al., 2022; Huggins TM et al., 2016;
Z. Li et al., 2026; Zishuai et al., 2024). Ademas, tanto el biochar como el carbon activado
procedente de residuos orgédnicos o lodos acumulan fosforo y otros macronutrientes durante el
tratamiento de efluentes (Akter et al., 2024; Elser J & Bennett E, 2011; Sengupta et al., 2015). Por
otro lado, la capacidad de adsorciéon de amonio se ha reportado entre 10 y 25 mg NH4-N/g,
dependiendo del pH, la concentracion inicial y las condiciones de contacto (Di Bianca et al., 2026;

Zishuai et al., 2024).

En la presente investigacion se busca que sea una aportacion novedosa que integra la
valorizacion residual de lodos con la economia circular de nutrientes en el ciclo del agua, y ademas
propone un proceso que articula la sintesis de carbon activado de lodo digerido doméstico, su

caracterizacion y su uso en recuperacion de fosforo y nitrégeno mediante adsorcion.
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3. Metodologia

La investigacion se llevd a cabo en tres etapas principales. Primero, se realizd la
caracterizacion del lodo digerido para determinar su composicion fisicoquimica. La segunda fase
inici6 con la deshidratacion mediante centrifugacion, para posteriormente ser sometido a pir6lisis
y activacion quimica con activante basico (KOH) y acido (H3PO4). Finalmente, los carbones
activados obtenidos se caracterizaron mediante pruebas BET, andlisis proximo, Punto Cero de
Carga y adsorcion de nutrientes (fosfatos y amonio) en modo batch. En la Figura 1 se muestra un

resumen de las fases descritas anteriormente.

Figura 1.

Esquema de las fases del proyecto

I Caracterizacion del lodo crudo ]

v

Se analiza el lodo himedo para determinar su

composicién fisicoquimica, incluyendo sélidos,
DQO, amonio, fosfatos y metales pesados.

v

Obtencién del carbén activado

v

Deshidratacién del lodo mediante centrifugacién.

Pir6lisis y activacién quimica del lodo seco
con KOH y H,PO,.

v

Produccion de carbén activado

con propiedades adsorbentes.

Caracterizacion del carbén activado

v

Evaluacion mediante pruebas BET, andlisis préximo,

Punto Cero de Carga y adsorcion en batch,
para comprobar su capacidad de recuperacion
de nutrientes.
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3.1.Caracterizacion del lodo digerido

El lodo digerido de aguas residuales domésticas se obtuvo de la purga de uno de los
reactores UASB de la planta de tratamiento de aguas residuales (PTAR) de Rio Frio, operada por

la empresa EMPAS S.A.S. El lodo se caracterizo6 de la siguiente manera:

3.1.1. Sodlidos totales (ST): Se peso un crisol previamente secado, y se le adicion6 una
cantidad exacta de lodo. Posteriormente, la muestra se seco en estufa a 105°C durante
24 horas. Al finalizar este tiempo el crisol se traslado a un desecador hasta alcanzar la
temperatura ambiente y luego se pes6 nuevamente. Con los valores obtenidos, se
determino el contenido de s6lidos totales (ST) mediante la ecuacion 1 establecida en la

norma Standard Methods 2540 (American Public Health Association et al., 2017a).

g de solido seco (C—-A)*1000
( ) - B-4 (Ec.1)

kg de lodo hiimedo
En donde A es el peso del crisol vacio (g), B el peso del crisol mas la muestra humeda (g)

y C el peso del crisol con la muestra seca (g). El procedimiento se realiz6 por triplicado.

3.1.2. Sélidos volatiles (SV): Los crisoles que contienen la muestra de ST, se llevaron a una
mufla a 550°C por 1 hora, que después se ponen en un desecador para dejarlos enfriar
y pesarlos. La cantidad de sélidos volatiles se determino usando la ecuacion 2 de la

norma Standard Methods 2540(American Public Health Association et al., 2017a).

g de sdlidos volatiles (C —D) %1000
S ( ) = (Ec.2)

kg de lodo hiimedo B—-A
En donde A es el peso del crisol vacio (g), B el peso del crisol mas la muestra humeda (g)

y C el peso del crisol con la muestra seca (g) y D es el peso del crisol junto con la muestra calcinada

(g). El procedimiento se realizo por triplicado.
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3.1.3.

Demanda quimica de oxigeno (DQO): Se determind mediante la oxidacion de la
materia organica de la muestra con dicromato de potasio (K2Cr.07) en un medio de
acido sulfurico concentrado (H2SO4 de 95 al 98%p/p) a 150°C por 2 horas en un
termoreactor. Tras la digestion, se lleva a un espectrofotometro para medir la cantidad
de oxidante consumido en g O/L, utilizando una curva de calibracion de biftalato de
potasio (KHP) como estandar. Se siguio6 las normas SM 5220-D y EPA 410.4(American
Public Health Association et al., 2017b; United States Environmental Protection

Agency, 1993). El procedimiento se realizo por triplicado.

g de 0, Absorbancia * Factor de dilucion
. ) = (Ec.3)

beo ( 0,0003 = 1000

El factor 0,0003 presentado en la ecuacion 3, es el valor obtenido de la curva de calibracion de

KHP.

3.1.4.

3.1.5.

Contenido de nitrogeno amoniacal (NH4-N) y féosforo como ortofosfatos (PO4-P):
Se determin6d mediante el uso los kits de Test Amonio Spectroquant y Test Fosfatos
Spectroquant del proveedor Merck KGaA, Darmstadt, Alemania, que siguen las
normas [SO 7150-1 y ISO 6878 respectivamente (método de colorimetria). El
procedimiento se realiz6 por triplicado.

Metales pesados: Se determind utilizando espectroscopia de emision atomica de
plasma acoplado inductivamente (ICP-OES) que se rige por la norma Standard
Methods 3120 B. Este andlisis se realizd a través del laboratorio CEIAM de la

Universidad Industrial de Santander
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3.2.Deshidratacion del lodo

Para la concentracion de los solidos presentes en el lodo humedo recogido en la PTAR Rio
Frio, la muestra se centrifugd a 2500 rpm durante 2 minutos y 30 segundos, después se seco en

una mufla a 105°C durante 24 horas para obtener una cantidad de 200 g de lodo seco.

3.3.0btencion de los carbones activados a partir de los lodos

El proceso de obtencion de los carbones activados (CA) se realizé mediante impregnacion
del solido seco del lodo digerido con acido fosforico (H3PO4) e hidroxido de potasio (KOH) como
agentes activantes, con una relacion de impregnacion de 2 g activante/l g precursor. La
temperatura de activacion se vari6 en dos niveles: 500°C y 600°C. Adicionalmente, el s6lido seco
se pirolizo en las mismas condiciones sin agente activante para obtener los biochar (B) (B500 y
B600) correspondientes, utilizados como blancos para comparar. En todos los casos el tiempo de
reaccion se establecio en 60 min, y todos los experimentos se realizaron por duplicado. En el caso
del carbon activado con KOH se impregnaron 15 g de sélidos con 30 g de KOH a las dos
temperaturas de activacion: 500°C (CAKS500) y 600°C (CAK600), mientras que para los carbones
activados con H3POj4 a esas mismas temperaturas (CAP500 y CAP600), se impregnaron 15 g de
solidos con 21 ml de H3PO4 (el calculo correspondiente se presenta en el Apéndice A) (Almahbashi

et al., 2021; Hunsom et ol, 2013).

Luego de impregnado el solido, el mismo se activdo en un horno tubular horizontal
ThermolyneType 21100 con un controlador de temperatura Maxtherimo MC 5438. Dentro del
horno se ubica el reactor tubular, el cual consta de un tubo de acero inoxidable de 39 cm de longitud
y un didmetro interno de 7 cm; dentro del reactor se ubica la capsula portamuestra la cual esta
hecha de acero inoxidable (el protocolo de funcionamiento del pirolizador se encuentra en el

Apéndice A) (RAMIREZ, 2013). En todos los experimentos se trabajo con atmosfera inerte de
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nitrogeno (N2) con un flujo de 100 mL/min y una rampa de calentamiento de 15°C/min. Después

de cumplir el tiempo de reaccion, los carbones se lavaron con una solucion 0,1 M de NaOH o HCIl,

hasta pH neutro, y posteriormente con agua destilada, para finalmente secarlo en estufa a 105°C

durante 24 horas, pesarlo, y determinar el rendimiento luego de la activacion mediante la ecuacion

4,

M
%Rendimiento = M_f * 100 (Ec.4)

o

En donde Mt es la masa final del carbon (g) y M, es la masa inicial del precursor (g).

3.4.Caracterizacion de los carbones activados obtenidos

34.1.

3.4.2.

3.4.3.

Area superficial (BET): El 4rea superficial se determiné con base en la teoria de
Brunauer-Emmett-Teller (BET) mediante adsorcion/desorcion de nitrogeno (N2) a 77
K, utilizando un equipo Vac Prep 061, Micromeritics. Este analisis se realizd mediante
la solicitud de servicios analiticos al grupo de investigacion CICAT-UIS.

Analisis préoximo: Se determiné a partir de un analisis termogravimétrico que consiste
en usar una balanza termogravimétrica ATG 5500 (American TA Instruments Cot,
USA) siguiendo la norma ASTM D7582 y N> como gas de arrastre. Este analisis se
realiz6 mediante la solicitud de servicios analiticos al grupo de investigacion GIP-UIS.
Punto cero de carga (pHpzc): Se ponen en contacto 0,2 g de CA con 10 mL de
solucioén de NaCl al 0,01 M, se us6 NaOH 0,1 My HCI 0,1 M para ajustar la solucion
a diferentes valores de pH (2-9). Las mezclas se agitaron a 250 rpm durante 1 h,
transcurrido ese tiempo, la solucion se filtré y se midio el pH final, se analiz6 el pH
final vs pH inicial trazando una diagonal para determinar el pHpzc (Bakatula et al.,

2018). Cada pH se realiz6 por duplicado.
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3.5.Pruebas de adsorcion de amonio y fosfatos

Se prepararon por separado soluciones patrén de cloruro de amonio (NHCl) y fosfato
monopotasico (KH2POs4) con concentraciones de 10 mg PO4-P/L y 100 mg NH4-N/L,
respectivamente. En erlenmeyers de 50 mL se pusieron 25 mL de cada soluciéon patrén por
separado, y se le adicionaron 0,5 g del material adsorbente, agitando a 150 rpm por 24 horas; los
experimentos se realizaron por duplicado. Después usando un filtro jeringa se retird el
sobrenadante para realizar la medicion de la concentracion final de amonio como nitrégeno
amoniacal (NH4-N) y foésforo como ortofosfatos (PO4-P) (Saleh et al., 2021) mediante el método
mencionado en la seccion 3.1.4. A partir de esto se calculd la capacidad de adsorcion en el

equilibrio por medio de la ecuacion 5.

mg\ _ (Co—Co)xV
’ (7) m (Ec.5)

En donde C, es la concentracion inicial del adsorbato (mg/L), Ce es la concentracion final

del adsorbato (mg/L), V es el volumen de la solucion (L) y m es la masa del carbon activado (g).
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4. Resultados

4.1.Caracterizacion del lodo digerido

En la tabla 1 se presentan los resultados de la caracterizacion del lodo digerido utilizado
para la preparacion de los carbones activados. Como puede observarse, se evidencia la presencia
de una fraccidn orgdnica importante correspondiente al 71,62%p/p (Que relaciona los SV con los
ST), con un contenido de sélidos volatiles de 8,46+0,067 g/kg y solidos totales 11,812+0,033 g/kg,
lo que indica que gran parte de la materia organica presente podria ser degradada. Respecto a la
concentracion de los nutrientes, presenta concentraciones de amonio (como nitrogeno amoniacal)
de 106,018+0,782 mg de NH4-N/L y fosfatos (fosforo como ortofosfatos) de 23,261+1,716 mg de
PO4-P/L, estas se encuentran dentro de los rangos reportados para lodos provenientes de reactores
UASB en donde el nitrégeno amoniacal suele variar entre 50 y 1500 mg NH4-N/L y el fosforo
como ortofosfato entre 10 y 100 mg PO4-P/L, dependiendo de las caracteristicas del afluente y del
grado de estabilizacion del lodo (AlSayed et al., 2020; Chernicharo, 2007). En cuanto a la demanda
quimica de oxigeno, esta es de 3,831+0,457 g de O2/L, lo cual indica una carga organica residual
propia de lodo estabilizado proveniente de un reactor UASB, que generalmente oscila entre 2y 10
g O2/L, dependiendo del contenido de materia orgénica residual y de las condiciones de operacion

del sistema (AlSayed et al., 2020; Chernicharo, 2007).

Tabla 1.

Caracterizacion fisicoquimica del lodo purga del reactor UASB (PTAR Rio Frio)

Parametro Valor
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Solidos totales (ST) [g/Kg] 11,812+0,033
Solidos volatiles (SV) [g/Kg]| 8,460,067
Nitrogeno amoniacal NHs-N 106,018+0,782

[mg/L]
Fosforo cono ortofosfatos 23,261+1,716

PO4-P [mg/L]

DQO total [g O2/L] 3,831+0,457

Las concentraciones de metales pesados como el arsénico, cadmio, cromo y mercurio
determinadas en el lodo digerido se presentan en la Tabla 2, y fueron inferiores a los limites
maximos permisibles para bioso6lidos categoria A, establecidos en el decreto 774 de 2025 para su
uso en aplicaciones ambientales (Decreto 774 de 2025, 2025). En el caso del niquel, selenio, zinc,
molibdeno y cobre, no se establecen limites debido a que diversas normativas internacionales
(Directiva Europea 86/278/CEE y Norma Estadounidense 40 CFR Parte 503) y nacionales (NTC
5167 de 2022) no los consideran elementos restrictivos para la clasificacion (Decreto 774 de 2025,
2025); por lo tanto, su presencia no condiciona ni restringe su uso en aplicaciones ambientales.
También se debe tener en cuenta, que en el decreto mencionado anteriormente presenta valores
maximos permisibles de ciertos microrganismos que pueden llegar a estar presentes en el lodo

digerido, que en nuestro caso no fueron medidos.
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Tabla 2.

Resultados obtenidos del andlisis de metales pesados

Metal pesado mg de metal pesado/L de lodo mg de metal pesado/kg de sélido seco

Arsénico 0,14 11,85
Cadmio 0,01 0,85
Cobre 3,35 283,60
Cromo 0,48 40,64
Mercurio <0,0048 <0,41
Molibdeno 0,08 6,77
Niquel 0,22 18,63
Selenio 0,05 4,23
Zinc 5,82 492,72
Plomo 0,06 5,08
Potasio 69,82 5910,94

4.2.0btencion de los carbones activados a partir de lodos UASB

En la figura 2 se evidencia que el biochar presentd los mayores rendimientos entre los
materiales evaluados, con un rendimiento de 48,057%=+0,893 a 500°C y 35,591%+0,057 a 600°C,
mientras que los carbones activados quimicamente exhibieron rendimientos inferiores, situados en

un rango de 14% hasta 24%. No obstante, el menor rendimiento de los carbones activados no debe
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interpretarse como una desventaja, dado que el proceso de activacion suele mejorar la porosidad y
la capacidad de adsorcidn, atributos fundamentales en aplicaciones ambientales (Hagemann et al.,
2018; Zhao et al., 2023). Asimismo, el descenso del rendimiento asociado al incremento de la
temperatura es consistente con la literatura sobre pirolisis de lodos, la cual reporta una relacion
inversa entre la temperatura y el rendimiento, atribuible a la intensificacion de los procesos de
desvolatilizacion y la gasificacion secundaria (Halalsheh et al., 2024). En términos generales, los
biochars obtenidos a partir de lodos de aguas residuales presentan rendimientos comprendidos
entre 30 y 60% en el intervalo de 400—600 °C, mientras que los procesos de activacion quimica
reducen este valor hasta aproximadamente 10-30%, debido a que los agentes activantes
promueven la eliminacion adicional de materia organica y favorecen el desarrollo de una estructura

porosa altamente accesible (Ggca et al., 2022; Tomczyk et al., 2020; Zhao et al., 2023).

Figura 2.

Rendimiento (%) de biochar y carbones activados obtenidos
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4.3.Caracterizacion de los carbones activados y biochar

4.3.1. Area superficial

Los resultados del analisis BET se encuentran en la Tabla 3. Al comparar los carbones
CAKS500 y CAK600, se evidencid que el carbon activado a una mayor temperatura (CAK600)
presentd un area superficial de 109,0 m?/g, en comparacion al registrado para el carbén CAK500,
con un valor de 19,0 m?/g. De igual manera, CAK600 desarrollé un mayor volumen de poro, con
0,0768 cm?/g, en comparaciéon con 0,0709 cm?/g en CAK500. En cuanto al tamafio promedio de
poro, este fue menor en CAK600, con 11nm, respecto a los 16nm obtenidos para CAKS500. A pesar
de esta disminucidon, ambos valores corresponden a poros suficientemente amplios para favorecer
la adsorcion de moléculas como el ion amoniacal (NH4"), cuyo didmetro hidratado aproximado es
de 0,662nm (Tomczak, 2022) y el de los fosfatos como ortofosfatos (H.PO4” y HPO42), que
presentan didmetros hidratados aproximados de 0,662 y 0,654 nm, respectivamente (Kiriukhin &
Collins, 2002). Estos resultados indican que el aumento de la temperatura de activacion favoreciod
la formaciéon de poros accesibles, debido a que el KOH favorece reacciones de gasificacion y
apertura a la matriz carbonosa, lo que incrementa el desarrollo de la porosidad (Hunsom &
Autthanit, 2013). Asimismo, en la literatura se ha sefialado que el incremento en la temperatura de
activacion de los carbones favorece la eliminacion de compuestos volatiles y la generacion de
microporos, contribuyendo al aumento del area superficial especifica (T. Yang & Lua, 2003). Sin
embargo, la adsorcion no depende tnicamente del tamafio del poro, sino también de la carga

superficial del material.

Por otra parte, el carbon activado con acido fosforico a 600°C (CAP600) presenta un area
superficial de 2,0 m?/g y un volumen de poro de 0,0147 cm?/g, lo que sugiere una estructura poco

desarrollada o la posible obstruccion de poros por compuestos minerales o trazas del activante.



CARBON ACTIVADO 28

Este comportamiento ha sido reportado en carbones activados obtenidos mediante activacion con
H3PO4 cuando permanecen residuos fosforados en la estructura o cuando las condiciones de

activacion no favorecen al desarrollo de la porosidad del material (Hunsom & Autthanit, 2013).

Los resultados obtenidos coinciden con lo reportado en literatura, donde la activacion con
KOH suele generar mayores areas superficiales que la activacion con H3POs. Esta tendencia
también es observada en la investigacion de Ros et al. (2006), en la cual reportaron materiales con
4reas superficiales entre 700 y 1700 m*/g mediante activacion quimica con hidréxidos alcalinos,
mientras que la activacion con H3POs resultdé menos eficiente para el desarrollo de porosidad. Por
otro lado, las areas superficiales obtenidas en este estudio fueron inferiores a las reportadas para
carbones activados elaborados a partir de otros precursores, como residuos agricolas. Por ejemplo,
para carbones activados producidos a partir de cascara de pistacho mediante activacion quimica
con KOH se reportan 4reas BET de hasta 2451 m?/g (T. Yang & Lua, 2003). De igual manera, para
carbones preparados a partir de diversos residuos agricolas se reportaron valores entre 250 — 2410
m?/g, lo cual puede atribuirse principalmente a la naturaleza del precursor utilizado, ya que los
lodos digeridos de aguas residuales presentan elevados contenidos de materia inorganica y cenizas

que pueden bloquear o limitar el desarrollo de la estructura porosa (Ros et al., 2006).

En este sentido, los materiales precursores que suelen favorecer una mayor porosidad luego
de la activacion son aquellos con alto contenido de carbono, baja proporcidén de cenizas y menor
presencia de compuestos orgdnicos, como residuos lignoceluldsicos derivados de cascaras,
semillas, madera, fibras y vegetales u otros residuos agricolas. Estos precursores resultan
favorables porque estan constituidos principalmente por celulosa, hemicelulosa y lignina,
componentes que durante los procesos de carbonizacidon y activacion contribuyen a la formacion

de una matriz carbonosa con mayor desarrollo poroso (Alcafiiz-Monge et al., 2022).
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Tabla 3.

Area BET, volumen del poro y tamaiio del poro para los carbones activados con KOH

Muestra ABET (m?/g) Volumen del Poro Tamafio del poro
BJH (cm?/g) BJH (nm)
CAKS500 19,0 0,0709 16,0
CAK600 109,0 0,0768 11,0
CAP600 2,0 0,0147 28,0

Nota. Tomado del documento enviado por el grupo de investigacion CICAT de la UIS, el cual

presenta los resultados obtenidos del analisis BET.

En la Tabla 3 no se presentan resultados del carbon activado CAP500 y de los biochar B500
y B600 debido a que, durante la realizacion del andlisis, el equipo Vac Prep 061, Micromeritics del
grupo CICAT — UIS presento fallas y no se logré concluir la prueba. Durante el semestre no se
pudo llevar a cabo el arreglo del equipo y no se encontr6 otra escuela o grupo de investigacion en

la que pudiera solicitarse el servicio, por lo que el analisis de estas muestras esta pendiente.

4.3.2. Analisis proximo

El andlisis termogravimétrico permite cuantificar el porcentaje de humedad, materia

volatil, carbono fijo y cenizas de los carbones activados y biochar presentados en la Tabla 4.

En todos los materiales analizados, la remocion de humedad se da a temperaturas inferiores
a 105°C, comportamiento que concuerda con lo reportado en la literatura para materiales
carbonosos (Marzeddu et al., 2022). Esa pérdida inicial de masa se atribuye a la evaporacion del

agua fisicamente adsorbida en la superficie y en los poros del material. De acuerdo con la Tabla 4,
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los carbones activados con KOH presentaron contenidos de humedad de 4,495%p/p para CAK500
y 6,475%p/p para CAK600, mientras que para los carbones activados con H3POs, los contenidos
de humedad fueron de 3,551%p/p para CAP500 y 6,250%p/p para CAP600. Por ultimo, los
biochar sin activar, cuyos contenidos de humedad fueron de 3,554%p/p para B500 y 3,051%p/p

para B600.

La descomposicion de material volatil se da en el rango de 105 a 600°C, la cual presentd
diferencias entre los carbones activados obtenidos con diferentes agentes activantes y los biochar.
Los carbones activados con KOH mostraron los mayores porcentajes, con valores de 22,257 y
25,622%p/p para CAK500 y CAK600, respectivamente, mientras que los carbones activados con
H3POg4 registraron los menores contenidos (8,479%p/p para CAP500y 12,232%p/p para CAP600).
Por su parte, los biochar presentaron valores que disminuyen cuando aumenta la temperatura,
obteniendo 16,976%p/p para B500 y 11,754%p/p para B600. Esta reduccion de la materia volatil
con el incremento de la temperatura indica una mayor eliminacién de compuestos orgénicos y un
aumento en el grado de carbonizacion del material, comportamiento ampliamente reportado para

materiales carbonosos obtenidos por medio de pir6lisis (Lehmann & Joseph, 2015).

En cuanto al contenido de carbono fijo, asociado a la fraccion carbonosa estable del
adsorbente, fue mayor en los biochar, alcanzando valores de 15,79 y 14,72%p/p para B500 y B600,
respectivamente, lo cual es esperable debido a las condiciones de pir6lisis menos severas. Entre
los carbones activados, CAK500 present6 el valor mas alto (13,31%p/p), seguido de CAP500
(8,36%p/p), CAP600 (7,43%p/p) y por tltimo CAK600 (7,30%p/p); la disminucion observada en
los materiales tratados activados a 600°C sugiere que el aumento de la temperatura favorecio las
reacciones de degradacion y gasificacion de la matriz carbonosa. No obstante, esta pérdida de

material carbonoso puede estar asociada al desarrollo de microporos y al incremento del area
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superficial, especialmente en los materiales activados quimicamente (Ahmad et al., 2014; Tan et

al., 2015)

Por ultimo, todos los materiales presentaron altos contenidos de cenizas, las cuales se
obtuvieron a partir de una temperatura de 800 °C, con valores comprendidos aproximadamente
entre 50 y 80% p/p. Los carbones activados con H3PO4 registraron los mayores porcentajes de
cenizas (79,621%p/p para CAP500 y 74,084%p/p para CAP600), seguidos por los biochar (63,677
y 70,477%p/p para B500 y B600 respectivamente) y los carbones activados con KOH (59,950%p/p
para CAKS500 y 60,604%p/p para CAK600). Estos resultados son caracteristicos de materiales
derivados de lodos digeridos de aguas residuales, debido a la elevada presencia de minerales como
silice, calcio, hierro y fosfatos. Aunque los altos contenidos de cenizas pueden reducir la
proporcion de carbono disponible para la adsorcion y afectar el desarrollo de la porosidad, también
evidencian la reduccion de la fraccidon inorgdnica tras los procesos de pirolisis y activacion quimica

(Hossain et al., 2011).

Tabla 4.

Analisis proximo de los carbones activados obtenidos y los biochar

Muestra Humedad (%) Materia volatil (%) Cenizas (%) Carbon fijo (%)

B500 3,554 16,976 63,677 15,973
B600 3,051 11,754 70,477 14,718
CAKS00 4,495 22,247 59,950 13,308
CAK600 6,475 25,622 60,604 7,299
CAP500 3,551 8,469 79,621 8,359

CAP600 6,250 12,232 74,084 7,434
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Nota. Tomado de las graficas del andlisis termogravimétrico realizado por el grupo de

investigacion GIP de la UIS.

4.3.3. Punto cero de carga

El valor del punto cero de carga (pHpzc) nos indica la carga superficial del material
obtenido luego de los procesos de activacion (los graficos del pHpzc se encuentran en el Apéndice
C). De forma general, podemos decir que si el pH del medio es mayor que el pHpzc del carbon,
predominan las cargas negativas en la superficie de éste; por el contrario, si el pH del medio es
menor que el pHpzc, se tiene una superficie cargada positivamente. Esto favorece o limita la
adsorcion segln la carga de las especies presentes en la solucion, ya que una superficie negativa
promueve la atraccion de compuestos cationicos, como el amonio, mientras que una superficie

positiva favorece la interaccion con especies anidnicas, como los fosfatos (Rodriguez et al., 2010).

Los biochar obtenidos a 500 y 600°C presentaron valores de pHpzc de 7,5 y 8,6
respectivamente, lo que indica una superficie de caracter neutro a ligeramente basico. El aumento
que presenta el pHpzc con el aumento en la temperatura de activacion, se debe a la degradacion
progresiva de grupos funcionales oxigenados de naturaleza acida, tales como carboxilos, lactonas
y fenoles, asi como el enriquecimiento de especies minerales alcalinas presentes en el lodo
incluyendo compuestos de calcio, magnesio y potasio. Este comportamiento ha sido reportado en
estudios previos sobre biochar que indican la relacion entre el aumento de la temperatura de

pirdlisis y el pHpzc del carbon (J. H. Yuan et al., 2011)

Por otro lado, el carbon CAKS500 presentd el mayor pHpzc (10,9) lo que indica una
superficie altamente bésica. Este resultado es consistente con la activacidn quimica mediante

KOH, la cual promueve la eliminacion de grupos acidos superficiales y favorece la formacion de
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sitios basicos relacionados con estructuras aromaticas condensadas (Lillo-Rodenas et al., 2003).
Sin embargo, CAK600 presenta un pHpzc (7,5) menor que el anterior mencionado, esto puede
deberse a que presentan un mayor grado de gasificacion y desarrollo poroso durante su activacion

a 600°C (Alvarez-Merino et al., 2008).

Por ultimo, los carbones activados con H3POj4 presentan un pHpzc de 2,8 para CAP500 y
2,2 para CAP600, tal como se puede observar en la Tabla 5. Esto se debe a la formacion de acidos
polifosforicos como el H4P2O7 y HsP3019 en la superficie del carbon, presentes a temperaturas por
encima de los 200°C (Carreno Hernandez et al., 2025). Por lo tanto, se espera que este material
sea un buen adsorbente de cationes en soluciones acuosas; este comportamiento es similar a lo
reportado en Carreiio Hernandz et al.,2025 para carbones activados con H3PO4 a temperaturas
entre los 450 y 650°C obtenidos a partir de lodos digeridos de aguas residuales con un valor de

punto cero de carga entre 2,50 y 3,00.

Tabla 5.

Valores de pHpzc de los carbones activados y los biochar

pHpzc
Muestra
500°C 600°C
Biochar 7,5+0,113 8,6£0,113
CAK 10,9+0,014 7,5+0,028
CAP 2,8+0,014 2,240,042

4.4.Pruebas de adsorcion de amonio y fosfatos

Los resultados que se presentan en la figura 3 evidencian que los biochar (como blancos)

obtenidos a partir del lodo digerido de aguas residuales domésticas mostraron una mayor capacidad
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de adsorcion de fosfato en comparacion con los carbones activados quimicamente. El biochar
producido a 600°C alcanz6 la mayor capacidad de adsorcion en el equilibrio (qe= 0,0416+1,6%10"
3 mg de POs-P/g), seguido por biochar obtenido a 500°C (qe = 0,0332+3,1*10° mg de POs-P/g),
Esto se tradujo en una disminucion significativa de la concentracion de fosfatos, la cual pasé de
10,8 mg de PO4-P/L en la solucion inicial a 4,3 = 0,6 mg de PO4-P/L para B500 y a 2,6 +£ 0,3 mg
de PO4-P/L para B600, equivalente a porcentajes de remocion por adsorcion de 60,1% y 75,6%
respectivamente. Dado que para los biochar el potencial zeta es cercano a la neutralidad, es poco
probable que la adsorcion de fosfatos haya estado dominada por interacciones electrostaticas; por
el contrario, este comportamiento puede relacionarse, en primer lugar, con la presencia de fases
minerales ricas en calcio, hierro y aluminio en los biochar, que favorecen mecanismos de
precipitacion superficial e intercambio i6nico con especies fosfatadas (Yang et al., 2018;Mo et al.,

2024).

En cambio, los carbones activados con KOH (CAK) y H3PO4 (CAP), la concentracion final
de fosfatos estan por encima (14,213+0,858 mg de PO4-P/L para CAK600 y 11,639+1,09 mg de
PO4-P/L para CAP600), estos resultados sugieren la liberacion de fosforo desde la matriz
carbonosa hacia la solucion, fendmeno asociado a un mal lavado de los carbones activados, a la
posible transformacion de compuestos fosfatados presentes originalmente en el lodo durante la
activacion quimica y al aumento de la solubilidad de dichas especies en el medio acuoso (Jin et
al., 2016;Y. Li et al., 2025.). Aunque la activacion quimica suele incrementar el area superficial de
los materiales carbonosos, en la adsorcion de fosfatos la quimica superficial y a la presencia de
sitios activos metalicos juegan un papel mas determinante que la porosidad desarrollada (J. Li et

al., 2019.). Esto explicaria el mejor desempefio de los biochar frente a los carbones activados y, a
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su vez, resalta el potencial como adsorbente de fosforo considerando que es un material que no

tuvo funcionalizacidn.

Figura 3.
Concentracion de fosfatos (PO+-P) (barras, eje principal) y capacidad de adsorcion en el

equilibrio (q.) (Puntos, eje secundario) de biochar y carbones activados obtenidos.
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Por otro lado, en la figura 4 se presentaron los resultados de adsorcion de amonio. Con
respecto al biochar obtenido a 500°C, la concentracion disminuye de 100 mg de NH4-N/L a 78+2,6
mg de NHs-N/L aproximadamente (porcentaje de remocion por adsorcion del 21,9%), lo que
demuestra una capacidad de adsorcion en el equilibrio de 0,1434+3,4*102 mg de NH4-N/g,
mientras que el biochar producido a 600°C presenté una mayor adsorcion llegando hasta 72+1,3
mg de NH4-N/L y un qe de 0,2080+8,3*10™* mg de NH4-N/g. Este comportamiento concuerda con

lo reportado en la literatura donde indica que el incremento de la temperatura de pir6lisis favorece
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el desarrollo de estructuras aromaticas y porosas que incrementan la interaccion con especies
nitrogenadas (Lehmann & Joseph, 2015). Asimismo, diversos estudios sefialan que el uso de
temperaturas cercanas a 600°C genera un biochar con mayor area superficial y una mayor

disponibilidad de sitios activos para la adsorcion de compuesto inorganicos (Mohan et al., 2014).

Por otro lado, en los carbones activados, se observa un comportamiento dependiente del
agente activante. El material activado quimicamente con KOH (CAK) mostr6é un aumento en la
capacidad de adsorcion qe al aumentar la temperatura de activacion de 500 a 600°C, pasando de
0,0986+2,4*102 mg de NHs-N/g para CAK500 a 0,2577+2,3*102 mg de NH4-N/g para CAK600
respectivamente, permitiendo obtener concentraciones finales de 84,649+3,3 mg de NHs-N/L y
49,889+0,7 mg de NH4-N/L, respectivamente. Este resultado se le atribuye al desarrollo de una
red microporosa mas extensa y al aumento del 4rea superficial, fendmenos ampliamente descritos
para la activacion de KOH (Marsh & Rodriguez Reinoso, 2006). Por otro lado, los carbones
activados con H3PO4 (CAP) obtuvieron concentraciones finales superiores a la inicial, con valores
de 102,108+0,5 mg de NH4-N/L para CAP500 y 133,549+0,7 mg de NH4-N/L para CAP600, lo
que sugiere una posible liberacion de compuestos nitrogenados retenidos en la matriz carbonosa
debido a un mal lavado o la presencia de grupos superficiales que desfavorecen la retencion de
amonios. Este comportamiento ha sido reportado en materiales carbonosos derivados de lodos
cuando la quimica superficial estd dominada por grupos acidos fosforados que generan repulsion

electroestatica frente a especies cationicas (Foo & Hameed, 2012; Tan et al., 2015).
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Figura 4.
Concentracion de amonio (NH+N) (barras, eje principal) y capacidad de adsorcion en el

equilibrio (q.) (puntos, eje secundario) de biochar y carbones activados obtenidos.
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De las figuras 3 y 4 se puede evidenciar que el biochar tanto a 500°C co™o a 600°C son los
mas adecuados para la recuperacion de fosfatos, con porcentajes de recuperacion de fosfatos 60,1%
y 75,6%, para B5S00 y B600 respectivamente, valores comparables a los reportados con biochar de
lodos pirolizados a temperaturas similares, quienes obtuvieron remociones de 58,7% a 76,1% (H.
Yuan et al., 2015). Con respecto a la adsorcion del amonio, los biochar B500 y B600 alcanzaron
una remocion por adsorcion de amonio entre 21,9% y 28% respectivamente, lo cual ya ha sido
reportado dentro del rango de 18% a 32% para biochar en condiciones analogas (Akbar et al.,
2025). En este sentido, se destaca el carbon activado CAK600 debido a que presenta el mayor
porcentaje de remocidn por adsorcion de amonio con un 50,1%, resultado coherente para carbones

activados con KOH con una recuperacion de amonio de hasta del 53,4% (Zhu et al., 2016).
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5. Conclusiones

La valorizacion de lodos digeridos de aguas residuales domésticas mediante procesos
termoquimicos (a temperaturas de 500°C y 600°C) permitioé obtener materiales carbonosos (como
los biochar y carbones activados con KOH) para aplicaciones medioambientales como
adsorbentes. Esto demuestra que este residuo constituye una materia prima con potencial,
permitiendo contribuir a estrategias de economia circular orientadas al aprovechamiento sostenible

de biosodlidos y recuperacion de nutrientes.

La caracterizacion fisicoquimica de los materiales obtenidos evidencid diferencias
sustanciales en funcion del agente activante y de la temperatura de activacion. Es el caso del carbon
activado con KOH a 600°C, éste presentd el mayor desarrollo estructural, con un Aggr de 109
m?/g, un volumen de poro de 0,0768 cm®/g y un tamafio de poro de 11 nm, mientras que los
carbones activados con H3PO4 mostraron estructuras poco desarrolladas. Los valores del pHpzc
reflejaron superficies de caracter basico para los carbones activados con KOH, &cido para los

carbones activados con H3PO4 y neutro para los biochar.

La evaluacion de la recuperacion de amonio y fosfatos mediante adsorcion en modo batch
reveldo que la eficiencia de remocion de nutrientes no estd condicionada Unicamente al area
superficial, sino también por la quimica superficial de cada material. Para la recuperacion de
fosfatos, el biochar obtenido a 600°C tuvo el mejor desempefio de adsorcion con un valor de qe de
0,0416 mg de PO4-P/g de B600, mientras que para recuperacion de amonio, el carbon activado

con KOH a 600°C alcanz6 la mayor capacidad de adsorcion de 0,2577 mg de NHs-N /g.
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6. Recomendaciones
v' Terminar de obtener el drea BET de los biochar y carbones activados faltantes, para
mirar su influencia en los cambios obtenidos.
v' Determinar la cantidad de metales pesados presentes en los materiales para ver su
influencia sobre la adsorcion de los nutrientes.
v' Realizarla cinética de adsorcidny las isotermas de adsorcion/desorcion de cada uno

de los materiales para obtener el tiempo y la capacidad maxima de adsorcién.
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Apéndices

Apéndice A. Protocolos de operacion (RAMIREZ, 2013)

Protocolo de Impregnacion para activacion con H3PO4 y KOH
El protocolo de impregnacion con H3PO4 contempla los siguientes pasos:

1. Pesar la céapsula porta-muestra (previamente lavada y seca) que se usard para la
impregnacion.

2. Pesar en la cpsula porta-muestra la cantidad de muestra a impregnar.

3. Calcular y medir el volumen de 4cido necesario para impregnar la muestra haciendo uso

de la siguiente expresion:

v R *my,, 1
= *
HsPOs PH;PO, [H3PO,]

Donde Vi, po, es €l volumen de H3PO4 [mL], R es la relacion de impregnacion a usar en la
prueba [gy,po,/gmuestra], mm1 es la cantidad de muestra a impregnar [g], pu,po, €8 la densidad

aparente de la muestra [1,685g/cm3] y [H3PO04] es la concentracion de acido fosforico utilizado

[0,85 mL &cido/mL disolucion].

4. Diluir el &cido medido con agua destilada en un vaso de precipitados hasta completar un
volumen de 10 mL, luego mezclar uniformemente esta solucion con la muestra que se
encuentra en la cdpsula porta-muestra (se recomienda usar una espatula metélica).

Finalmente tapar la capsula porta-muestra con papel aluminio e introducir al reactor.

El protocolo de impregnacion con KOH contempla los siguientes pasos:
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1. Pesar la céapsula porta-muestra (previamente lavada y seca) que se usard para la
impregnacion.

2. Pesar en la capsula porta-muestra la cantidad de muestra a impregnar.

3. Calcular y adicionar a la cépsula porta-muestra la cantidad de KOH necesario para

impregnar la muestra haciendo uso de la siguiente expresion:
Moy = M1 * R

En donde mxon es la masa del KOH [g], R es la relaciéon de impregnacion a usar en la

prueba [ ggon/gmuestra]l Yy Mm1 €s la cantidad de muestra a impregnar [g].

Protocolo de Carga del Reactor

1. Cargar el tubo de acero inoxidable con lana de vidrio y con la capsula porta-muestra

teniendo en cuenta la siguiente figura:

( Lana de vidrio- M’)&Lana de vidrio 0

Introducir de la manera mas suave posible la cadpsula y la ultima seccion de lana de

vidrio, teniendo especial cuidado en no perder muestra. Se aconseja usar madera
de balso para introducir la capsula y la lana.

2. Montar el tubo de acero inoxidable en el horno de modo que la capsula quede
ubicada en la parte central del horno. Marcar el tubo con una referencia para
conocer la posicion 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.
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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 activacion (t) y relacion mésica de impregnacion (R), se
procede de la siguiente manera:

1. Abrir completamente la valvula del cilindro de Nitrégeno. Ajustar la presion de
salida en 14,7 psi usando el regulador que posee el cilindro de Nitrogeno.

2. Estabilizar el flujo de N, en 100 mL/min apoyandose en el rotdmetro previamente
calibrado.

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

4. Conectar el horno Thermolyne Type 21100 a un tomacorriente de 110V.

5. Encender el horno oprimiendo el interruptor Power. El interruptor se iluminara.

La siguiente figura muestra el panel de control Max Thermoque posee el equipo y

enumera los pulsadores con el fin de facilitar el seguimiento del protocolo:

Pulsadores del controlador

6. Una vez encendido el equipo, oprimir y sostener dos segundos el pulsador 1 hasta
que aparezca la opcion user en el display del controlador.
7. Oprimir el pulsador 2. La opcion user titila.

8. Oprimir el pulsador 4. Se muestra la opcion program.
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9. Oprimir y sostener dos segundos el pulsador 1. Se ingresa al mena 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 o pasos, si nos encontramos en el paso 3 aparecera
el nimero 3 en esta seccion; si no estd ejecutandose un programa aparecera cero.
(La opcidén SEG no se puede modificar, inicamente visualizar).

10. Oprimir el pulsador 1. Se muestra la opcion time, indica el tiempo que falta para
que termine el paso que se esta ejecutando. Los numeros a la izquierda del punto
indican horas y los nimeros 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).

11. Oprimir el pulsador 1. Se muestra la opcion EndS, indica el nimero de pasos que
queremos programar. En este caso Uinicamente se usard 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 numero 1 en el display. Nuevamente se presiona
el pulsador 1 para fijar la seleccion.

12. Oprimir el pulsador 1. Se muestra la opcién SVI, indica la temperatura que se
quiere alcanzar en la rampa 1. En este caso la temperatura a la cual se llevara a cabo
la activacion. Para modificar la opcion SV presionar el pulsador 2 y con los
pulsadores 3 o 4 ubicar la temperatura de activacion (T) deseada en °C. Nuevamente
presionar el pulsador 1 para fijar la seleccion.

13. Oprimir el pulsador 1. Se muestra la opcién #p!, indica el tiempo transcurrido en

llegar a la temperatura de activacion (T) desde la temperatura ambiente (to). Este
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tiempo depende de la rampa que se desee usar en la activacion y se calcula con la
siguiente expresion:
T [°C] - ¢t,[°C]

tpl [min] = SC
Rampa de calentamiento |

min]

Una vez determinado #p/ se aproxima a su minuto superior y ese valor se ingresa de
la siguiente forma: Oprimir el pulsador 2 y con los pulsadores 3 o 4 introducir !
recordando que los niumeros a la izquierda del punto son horas y a la derecha son minutos.
Luego oprimir el pulsador 1 para fijar la seleccion.

14. Oprimir el pulsador 1. Se muestra la opcion ¢s/, indica el tiempo que se debe
sostener la temperatura de activacion. En este caso corresponde al tiempo de
residencia (t). Para modificar se debe presionar el pulsador 2 y con los pulsadores
3 0 4 ubicar el tiempo 1. Seguidamente oprimir el pulsador 1 para fijar la seleccion.

15. 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
encenderd en el display del controlador indicando el arranque del programa.

16. Finalizado el programa, en el display parpadeard el mensaje EndP. Para regresar al
menu principal del controlador oprimir y sostener el pulsador 3 seguido del
pulsador.

17. Dejar que la temperatura descienda hasta alcanzar los 70°C y cerrar el paso de N2.

18. 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 70°C y se recomienda emplear guantes apropiados para esa temperatura. El
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protocolo de descarga contempla los siguientes pasos:

1.

Retirar cuidadosamente las tapas de entrada y salida al tubo de acero inoxidable
(usar mascara para gases).
Desmontar el tubo del soporte del horno en forma horizontal, procurar no inclinar
el tubo para evitar pérdidas de carbon activado.
Retirar la lana de vidrio. Esta lana de vidrio estara contaminada y se debera cambiar
para el siguiente experimento.
Retirar cuidadosamente la capsula porta-muestra, taparla con papel aluminio y
permitir que alcance la temperatura ambiente en desecador.
Pesar la cépsula con el papel aluminio, luego retirar el papel aluminio y pesarlo.
Nuevamente cubrir la capsula con papel aluminio para prevenir pérdidas mientras
se preparan los materiales para el lavado.
Lavar profundamente el tubo de acero inoxidable con agua y jabon, secar con aire
para el siguiente experimento y guardarlo.

Protocolo de lavado del Carbon Activado
Introducir todo el carbén activado y un agitador magnético en un vaso de
precipitados de 250 mL, neutralizar con una solucion 0,1 M de NaOH o HCl segiin
sea el caso y posteriormente filtrar la mezcla.
Poner en contacto el carbon activado con aproximadamente 200 mL de agua
destilada en un vaso de precipitado. Ubicar el vaso en una plancha de calentamiento
a una temperatura aproximada de 55°C con una agitacion de 300 rpm y dejar
agitando por 20 minutos.

Retirar el vaso de la plancha, filtrar la mezcla y medir el pH del agua saliente. No

52
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olvidar disponer adecuadamente el agua filtrada en el contenedor de residuos.

4. Repetir los pasos 2) y 3) hasta que el agua de salida alcance un pH mayor 5,5.

5. Ubicar el carbdn 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 tamafo adecuado.

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

debidamente marcada e introducirlo en un desecador.

Apéndice B. Curvas TGA de los biochar y carbones activados
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Figura Bl: Curvas TGA de los biochar B500 (a), B600 (b) y los carbones activados

CAKS500 (c), CAK600 (d), CAP500 (e) y CAP600 (f)

Apéndice C. Puntos ceros de carga para los biochar y carbones activados
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Figura C1: Punto cero de carga de CAKS500. Agitacion: 250 rpm. Relacion: 0,2 g de CA con 10

mL de solucion de NaCl
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Figura C2: Punto cero de carga CAK600. Agitacion: 250 rpm. Relacion: 0,2 g de CA con 10 mL

de solucion de NaCl
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Figura C3: Punto cero de carga CAP500. Agitacion: 250 rpm. Relacion: 0,2 g de CA con 10 mL

de solucion de NaCl
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Figura C4: Punto cero de carga CAP600. Agitacion: 250 rpm. Relacion: 0,2 g de CA con 10 mL

de solucion de NaCl
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Figura C5: Punto cero de carga CAB500. Agitacion: 250 rpm. Relacion: 0,2 g de CA con 10 mL

de solucion de NaCl
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Figura C6: Punto cero de carga CAB600. Agitacion: 250 rpm. Relacion: 0,2 g de CA con 10 mL

de solucion de NaCl
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