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RESUMEN

En este estudio se prepar6 carbon activado a partir de las hojas de Ananas comosus; mediante activacién
guimica, a partir de dos diferentes temperaturas de pirélisis (500°C y 600°C) y distintas concentraciones de
agente activante (20%, 40%, 42,5% y 60%) en una relacion de impregnacion 6:1, Con los cuales se obtuvieron
porcentajes de rendimiento que variaron de 47,15% hasta 54,82%. Por espectroscopia de infrarrojo FTIR se
estudio la quimica superficial de los carbones, Se midieron las propiedades adsorbentes de metales pesados
(Pb2+ y Cd2+) desde soluciones acuosas, obteniéndose un porcentaje de remocion por encima del 80% para
ambas soluciones. Se realizo la isoterma de adsorcion, en el cual los datos experimentales linealizados se
ajustaron muy bien al modelo de la isoterma de adsorcion de Langmuir, donde se produce la Quimi-sorcion de
los metales pesados de plomo y cadmio desde las soluciones acuosas.

Palabras clave: carbo6n activado, isoterma de Langmuir, Ananas comosus, plomo, cadmio.

Generation of activated carbon from the post-harvest residue for the removal of
metals lead (Pb*?) and cadmium (Cd*?)
ABSTRACT

In this study, activated charcoal was prepared from the leaves of Ananas comosus; by chemical activation,
from two different pyrolysis temperatures (500 ° C and 600 ° C) and different concentrations of activating agent
(20%, 40%,42,5% and 60%) in a 6: 1 impregnation ratio, with which yield percentages were obtained which
varied from 47.15% to 54.82%. The surface chemistry of the coals was studied by FTIR infrared spectroscopy.
The adsorbent properties of heavy metals (Pb2 + and Cd2 +) were measured from aqueous solutions, obtaining
a removal percentage above 80% for both solutions. The adsorption isotherm was performed, in which the
linearized experimental data fit very well to the Langmuir adsorption isotherm model, where the chemotherapy
of lead and cadmium heavy metals is produced from the aqueous solutions.

Keywords: activated carbon, Langmuir isotherm, Ananas comosus, lead, cadmium.
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1. INTRODUCCION

Segun la FAO, la segunda fruta tropical mas importante a nivel mundial es la pifia (Nations, 2019)
De acuerdo, con el Instituto colombiano agropecuario (ICA) (Bermeo, 2014), Colombia tiene
admisibilidad fitosanitaria para la importacion de esta fruta a paises como argentina, arabia saudita,
chile, Egipto, emiratos arabes unidos, los estados unidos, Perd, Rusia, suiza, Turquia y la union
europea (Bermeo, 2014). Lo que ha contribuido con el aumento en la produccion de los dltimos 7
afos (Altendorf, 2017). La pifia es una monocotiledénea, herbacea y perenne de porte bajo, con una
base formada por la unién compacta de varias hojas formando una roseta. De las axilas de las hojas
pueden surgir retofios con pequefias rosetas basales, que facilitan la reproduccion vegetativa de la
planta (Escalante, 2012). La primera cosecha se da alrededor de los 15 a 24 meses (DANE, 2016),
una vez transcurrido este periodo se induce la segunda cosecha que dura de 15 a 18 meses (DANE,
2016), finalizado este ciclo se elimina la biomasa y se prepara el suelo para otro periodo de
produccion.

Con base en los datos suministrados por el ministerio de agricultura, la produccién de pifia en los
departamentos de Santander, Valle del Cauca, Meta, Quindio y Cundinamarca. Concentran mas del
50% del area sembrada en el pais, con un promedio 6.43 toneladas por hectarea (ton/ha) sembradas
cuyo rendimiento es de 31.17 ton/ha, Lo cual hace que se generen residuos de tallos, hojas y raices
de 68.83 ton /has. (MINAGRICULTURA, 2018). Esta gran cantidad de residuos, ha generado que se
realicen estudios para el aprovechamiento de los mismos, mostrando asi su aplicacion en las
industrias textiles, plasticas y artesanales (Ayala Anny, 2018). Sin embargo, en Colombia no hay
industrias con la capacidad de recolectar todos estos residuos, lo cual provoca que el agricultor
busque otras alternativas como la quema indiscriminada (TICSO, 2014). Un estudio realizado por la
universidad de ciencias aplicadas y ambientales (U.D.C.A) demuestra que los departamentos mas
afectados por la severidad de la erosién, respecto a su area, son: (7,6% -79,4%) para Santander,
(5,4% -57,2%) Valle del Cauca, (2,7% -51,6%) Meta, (0,9% -72,3%) Quindio y (5,3% -80,3%)
Cundinamarca (MADS, 2015). La quema indiscriminada de estos residuos de cosecha genera un
gran impacto en el suelo lo que ocasiona problemas ambientales, sociales, econémicos y culturales.

El carbdn activado es un factor influyente en la disminucién de la contaminaciéon ambiental, dado que
se puede utilizar en el tratamiento de olores, aguas residuales, aire, plantas potabilizadoras y
adsorcién de metales pesados (Da Silva Lacerda, 2015). El nombre “Carbén Activado” es usado para
denominar los materiales carbonosos que han sido tratados con un agente quimico o fisico activante,
en un proceso de pirdlisis (Primera Oliva, 2011). La activacion quimica aumenta la porosidad y forma
diferentes grupos funcionales sobre la superficie del carbén, lo que genera una mayor capacidad de
adsorcién sobre ciertas sustancias (Solts Julio, 2012). A nivel industrial, el costo de produccién de
carbon vegetal es elevado (FAO, 2015).No obstante, el carbon activado a partir del residuo de
cosecha surgiria como una alternativa de mitigacion a la erosién de los suelos, generando asi un
producto de valor agregado (Rebolledo, 2016), debido a la gran cantidad de material lignoceluldsico
gue componen estos desechos (Ramirez Sandra, 2017).

Los metales pesados son otra causa de contaminacion ambiental, puesto que, se caracterizan por
ser estables y persistentes en el medio ambiente, como consecuencia no pueden ser degradados ni
destruidos, generando de esta manera, alta toxicidad a bajas concentraciones, lo que induce un
peligro para la salud (Reyes Yulieth, 2016). Dependiendo del tipo de metal o metaloide, se producen
afecciones que van desde dafios en 6rganos vitales hasta desarrollos cancerigenos (Reyes Yulieth,
2016). Colombia, es el cuarto pais en América latina importador de productos que contienen cadmio;
(MinAmbiente, 2012) hace algunos afios, el uso indiscriminado de este metal llego a los cultivos de
arroz, con lo cual se produjo la enfermedad de lItai-Itai o osteoartritis, la cual afecta principalmente
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el tejido 6seo (Reyes, 2016). Para el tratamiento de los efluentes liquidos que contiene metales
pesados, existen diferentes métodos fisico-quimicos siendo en la actualidad los mas utilizados: la
precipitacion, intercambio i6énico, osmosis inversa y adsorcion. A pesar de ello, presentan algunas
desventajas como por ejemplo su aplicacion, solo en soluciones metalicas diluidas ademas de los
costos energéticos y/o el consumo de productos quimicos (Reyes Erik, 2006)

El objetivo de este proyecto se basa en determinar las condiciones Optimas para generar carbon
activado a partir de las hojas de Ananas comosus, utilizando como agente activante el acido
fosférico, para que cumpla con la adsorcion de metales pesados (plomo y cadmio) en condiciones
controladas.

2. MATERIALES Y METODOS

2.1. Materiales
Los materiales usados en el presente trabajo fueron facilitados por aval quimico S.A.S, las marcas,
referencias y condiciones de los equipos se muestran en anexos 1. (Tablas 13, 14 y 15)

2.2. Métodos

2.2.1. Obtencion de la materia prima: Hojas
La materia prima que se utiliz6 fueron las hojas de la especie Ananas comosus, cuya variedad fue
la pifia Gold MD2, estos residuos se obtuvieron del municipio de Pradera (Valle del
Cauca),.Provenientes de un predio certificado por el ICA; (Instituto Colombiano de Agricultura) para
exportacion. De esta materia prima se recolectaron aproximadamente 25 kg de la muestra fresca.

2.2.2. Preparacion de la materia prima: Hojas
Los residuos de cosecha recaudados en el campo, inicialmente se sometieron a un proceso limpieza
y clasificacion, eliminado tierra u otros materiales adheridos a ellos. Una vez lista la muestra, se
sometid a un proceso de secado en horno por 36 horas continuas a una temperatura de 60 °C. De
este modo, se garantizd un porcentaje de humedad inferior al 10% Yy la preservacion de la misma.
Para el tratamiento de la muestra, esta se sometid a un molino reduciendo el tamafio de particula

inferior a una malla # 10 serie de Taylor.

2.2.3. Analisis elemental de la materia prima: Hojas

Para la caracterizacion de la materia prima se analizé el contenido de humedad de acuerdo con la
metodologia de la 1ISO 712:2009 (ISO, 2009), El contenido de cenizas con base a la metodologia
AOAC método 942.05 (AOAC, DETERMINACION DE CENIZAS , 2001), el contenido de fibra cruda
expresado segln la metodologia de la AOAC método 962.09 (AOAC, METHODS 962.09, 1990), la
determinacion de la cantidad de azlcares totales referentes en la metodologia AOAC método 974.06
(AOAC, AOAC METODO OFICIAL 947.06, 1998), para una confirmacién de los mismo, se realiz6
una verificacién por cromatografia de gases siguiendo lo descrito en la metodologia de BACHMANN
(en el estudio de caracterizacién de miel de abejas) (BACHMANN, 2007).Finalmente se cuantificé la
cantidad de plomo y cadmio que contenia la muestra del mismo modo que en la seccién 2.2.6

2.2.4. Obtencién del carbon activado a partir de las hojas de Ananas

comosus
Se utilizaron 4 gramos del precursor (Hojas de Ananas comosus) y 25 ml del agente activante (4cido
fosférico) la concentracion de este dependio del disefio experimental expuesto es la seccion 2.2.4.1.
La impregnaciéon de la muestra se llevd acabo por 36 horas a temperatura ambiente. Apenas la
muestra estuvo impregnada se combing la carbonizacién y activacion en un solo paso, es decir, la
muestra se llevé a la mufla con una temperatura controlada con base al disefio experimental. Los
residuos obtenidos a partir de la pirolisis se depositaron en vasos precipitados de 400 ml lavandose
con suficiente agua desionizada, una vez finalizado este proceso, el carbon se neutraliz6 a un pH
de 7.0+0.2 con una solucion de NaOH 40% y con agitacion continua de 20 rpm. Tan pronto se
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neutralizo se filtré al vacio, por medio de un papel filtro tipo Whatman previamente acondicionado (1
hora a 60 °C) y tarado. Finalmente el carbén activado obtenido se secé en un horno por un espacio
de 24 horas a 100°C; eliminando de esta manera toda la humedad residual. Inmediatamente
después, el carbén activado fue pulverizado con ayuda de un mazo y mortero para almacenarlo en
frascos herméticos.

2.2.4.1. Disefio experimental de las variables para la optimizacion del
carbdn activado

Se utiliz6 un disefio experimental con dos factores; la primera con cuatro variables y la segunda con
dos variables N=4 x 2 = 8; con dos repeticiones N= 8 x 2= 16
Las variables de la investigacion son:
e Temperatura de pirdlisis (500°C y 600°C)
e concentracion de agente activante (20%, 40%, 60% y 85%)
Variable de respuesta
e capacidad de adsorcion de los metales de plomo y cadmio

El tiempo de carbonizacién fue de 1 hora por 1 hora de rampa

Con respecto a la relacién de impregnacion se manejo un relacién 6:1 referente a lo encontrado en
otros estudios (CRUZ, 2018) en vista de que, gener6 los mejores porcentajes de rendimiento. Para
la concentracién de 85% se tuvo que reducir a la mitad (3:1) debido a que, tanto en la impregnacion
como en la pirolisis el material se derramo volviéndose incontrolable el manejo (BUSTAMANTE,
2014), a causa de la resistencia que tiene el agente activante a la evaporacién (Ramirez, 2016) por
este motivo, se trabaj6 con la concentracion al 85% en una relacion (3:1) que en términos generales
vendria siendo una concentracion al 42,5% manejando una relaciébn (6:1). Para facilitar la
visualizacion de los datos, se trabajé con la concentracion mencionada anteriormente como se
muestra en la tabla 1.
Tabla 1.Disefio experimental

Variables
Experimento Temperatura de Concentracién del Relacion de
carbonizacién (°C) agente Activante (%) impregnacién
1 500 20 (6:1)
2 500 40 (6:1)
3 500 425 (6:1)
4 500 60 (6:1)
5 600 20 (6:1)
6 600 40 (6:1)
7 600 425 (6:1)
8 600 60 (6:1)

Para el porcentaje de rendimiento se utilizé la ecuacion 1

eso de la muestra — peso del papel filtro
% Rendimiento = G P pap f, ) * 100 (1)
(peso de la muestra + peso del papel filtro)

2.2.5. Analisis de los grupos funcionales del carbén activado
El estudio de los grupos funcionales presento la materia prima y carbones activados se realiz6 por
espectroscopia infrarroja con transformadas de Fourier (FTIR). El equipo instrumental utilizado fue
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un espectrofotémetro thermo. Para ello se prepar6 pastillas de carb6n activado mezclado con KBr;
las muestras fueron analizadas en un rango espectral de 4000 - 400 cm (Meza, 2010).

2.2.6. Adsorcion de los metales pesados (plomo y cadmio) en soluciones

acuosas.
En relacién con la cantidad de carbén activado que se empleo, se basé en el estudio Dorregaray de
la Cruz, (Aplicacion de adsorbentes de carbdn preparados desde la cascara de la fruta de la
Ananas Comosus para remover metales pesados de Cd*? y Pb*? desde soluciones acuosas)
(CRUZ, 2018).EI trabajo mencionado anteriormente se llevé acabo con un precursor que hace parte
de la ananas comosus, como es la cascara del fruto; Sin embargo, este precursor contiene menos
material lignoceluldsico que el precursor (hojas de la cosecha) utilizado en este proyecto de
investigacion. Con base a esto se establecié que la masa idonea para remocion de los metales
plomo y cadmio era de 200 mg, con un tiempo de contacto de 180 minutos (CRUZ, 2018). Una vez
pesados los carbones se colocaron en tubos de centrifuga de 50 ml y se adicionaron a cada tubo 25
ml de las repectivas soluciones acuosas de plomo y cadmio de 10 ppm, preparadas a partir de un
estandar de grado analitico de 1000 ppm. Finalizado el tiempo de contacto, se utilizé papel filtro
cualitativo para una filtracién por gravedad. Por ultimo se tomo el pH de esta solucion.
Para proceder con las lecturas en los equipos de adsorcion atdmica y emision optica, se realizaron
curvas de 0,5ppm, 3ppm, 5 ppm, 7 ppm y 10 ppm para plomo y 50 ppb, 500ppb, 3000 ppb y 5000ppb
para cadmio. Teniendo encuenta los respectivos factores de dilucion para las lecturas de las
muestras.
La eficiencia de remocién se calculé como en la metodologia de N. ARAMI (ARAMI, 2010).

Cf —Ci

Eficiencia de remocion = (

Donde: Cf = Concentracion final; Ci = Concentracion inicial.

2.2.7. Isoterma de adsorcién para las soluciones de plomo
En la elaboracion del isoterma, se siguio el procedimiento descrito en la seccién 2.2.6 para lo cual
se utilizaron concentraciones iniciales que variaron en el rango de 10 a 50 mg/L. La forma lineal de
la ecuacion de la isoterma de Langmuir se representd mediante la ecuacion (2).

_ 1 C, (3)
" Qmax *K, Qmax

Ce
N

Donde Ce (mg/L) es la concentracion al equilibrio. N (mg/L) es la capacidad de adsorcién en el
equilibrio.Qmax es la cantidad de adsorbato (mg/g) adsorbido en el equilibrio cuando el adsorbente
esta saturado (CANALES, 2018). El &rea superficial del carbdn activado obtenido se calcul6
mediante la ecuacion (4)

N, 4)

Agp=—"—%0
SUP Qmax

Donde NA es el nimero de Avogadro, o es el area superficial tedrica del carbén, el cual se encuentra
en la literatura con un valor de 2.1 * 10~*° (m?/mol) (COLPAS, 2017).
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2.2.8. Isoterma de desorcidn para las soluciones de plomo
Para la elaboracion de este isoterma, se continué con lo ejecutado en la seccion 2.2.6 Una vez
impregnados los carbones activados con el metal a las diferentes concentraciones (10 -50 mg/L), se
procedio depositarlos en los respectivos vasos precipitados de 400 mL con un volumen de 100 ml
de agua. Estas soluciones se dejaron en agitacion a 20 rpm por espacio de una hora. Finalizado el
proceso, se filtraron las soluciones por gravedad utilizando papel filtro cualitativo. Para finalmente
realizar la medicion en el equipo de adsorcion atomica, con las condiciones de la seccion 2.2.6

3. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1. Andlisis elemental a la materia prima: Hojas
En la Tabla 2. Se muestra el andlisis proximal que se hizo a la materia prima: Hojas.

Tabla 2. Analisis proximal a las hojas Ananas comosus

Analisis Porcentaje (%)
Cenizas 7,13 £0,02
Humedad 6,88 +0,17
Fibra cruda 31,49 + 1,07
Azucares totales 33,42 + 0,30

Media de 2 muestras con su respectiva desviacion estandar.

La humedad presentada a través de los andlisis elementales estuvo por debajo del 10 % (Ver tabla
2) con lo cual se garantiz6 la preservacién de la misma, en caso contrario una humedad por encima
del 10% habria ocasionado enfermedades en el cultivo provocada por agentes bidticos (bacterias,
hongos y fitoplasmas) los cuales alteran las propiedades del mismo (ABAD, 2012). Con respecto al
andlisis de fibra cruda, se hizo puesto que, este proporciono la informacién acerca de la cantidad de
lignina que tuvo presente en la muestra (31,49%) (Lépez-Herrera, 2014). La definicién de este
andlisis es el residuo organico combustible e insoluble que queda después de que la muestra se ha
tratado en condiciones determinadas (RAMIREZ D. , 2018). Por otra parte, se analiz6 la cantidad de
azucares que contenia las hojas, logrando de esta manera saber la cantidad de celulosa y
hemicelulosa que present6 la muestra (Brunetto-de-Gallignani, 2014). Esto se hizo por medio de
cromatografia gaseosa (ver figura 2 en anexos), en lo cual se buscé la cuantificaciébn de los
monosacaridos (glucosa, fructosa) y disacaridos (sacarosa). Ademas, para una confirmacién de los
datos anteriores, se cuantifico por titulacion la cantidad de azucares totales presentes. Con base en
lo anterior, se obtuvo 31,85% de azucares por cromatografia y 33,42% de azucares por titulacion.
La importancia saber la cantidad de celulosa, lignina y hemicelulosa que estuvo presente la muestra,
radico en que se pudo establecer la cantidad de material lignocelulésico que aporto las hojas de
Ananas comosus, teniendo en cuenta que, en la literatura se establecié que este material es el
componente principal para la obtencion del carbén activado (RAMIREZ S. , 2017).

De acuerdo con lo explicado anteriormente, la cantidad de carbono que se esperaria obtener con
base a los datos suministrados en la tabla 2 y Figura 7 para luego transformarlo en carb6n activado;
seria al rededor del 64,91%(suma de azucares y fibra cruda). No obstante, se debi6 tener en cuenta
la cantidad de cenizas que aporto las hojas de Ananas comosus, debido a que las cenizas son
equivalentes al residuo inorganico que quedo después de haber calcinado la materia orgénica
(UNAM, FUNDAMENTOS Y TECNICAS EN ANALISIS DE ALIMENTOS , 2008). Por lo tanto, se
resté el dato suministrado de cenizas que fue 7,13% al dato tedrico de carbono mencionado
anteriormente ver ecuacion 4 (tabla 2)
porcentaje de carbon teorico = ((31,49% + 33,42%) — (7,13%)) =57,78% (5)
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Logrando de esta manera un porcentaje tedrico de 57,78%

En la Tabla 3 se muestran los diferentes carbones obtenidos, las condiciones de su preparacion y
sus respectivos rendimientos.

Tabla 3.Carbones activados obtenidos por activacién quimicay su porcentaje de rendimiento
Porcentaje (%) de
Rendimiento de carbén

Temperatura de Concentracion del

Experimento carbonizacién (°C) agente activante (%)

activado
1 500 20 47,89 +0,03
2 500 40 52,12 +0,59
3 500 42,5 53,35 10,48
4 500 60 54,82 +0,72
5 600 20 40,33 +1,82
6 600 40 47,15 +0,32
7 600 42,5 48,11 +0,48
8 600 60 50,52 £1,93

Media de dos muestras con su respectiva desviacién estandar

De acuerdo, con lo encontrado en la literatura el precursor utilizado, es uno de los agentes activantes
gue da mejores porcentajes de rendimiento (CANALES, 2018) y esto se puede comprobar con los
datos obtenidos en la tabla 6 debido a que se esperaba un 57,78% de carbono y con lo cual se
obtuvieron porcentajes de rendimiento que variaron alrededor del 50 % para el célculo de estos
porcentajes de rendimiento se hizo uso de la ecuacién 1 con los datos suministrados en la tabla 16
en anexos.

Con base en la literatura se establecié que cuando se hace una impregnacién con acido fosférico el
porcentaje de rendimiento disminuye conforme aumenta la temperatura (CRUZ, 2018) y esta
tendencia se mantiene en los resultados obtenidos. Conforme el articulo de carbdn activado a partir
de la guadua, se especificé que este comportamiento pudo deberse que a una menor temperatura
todavia se encuentra los 4cidos pirolefiosos en la biomasa (residuo de cosecha) (Prias, 2011). Otra
tendencia que se mantuvo fue la concentracion, entre mas alta estuvo mayor porcentaje de
rendimiento se logr6. A causa de que, el agente activador (acido fosférico) interactué con el
precursor de biomasa (residuos de cosecha) durante el procedimiento de impregnacion, para lo cual
se escindieron los enlaces ariléter en la lignina e hidrolizaron los enlaces glucosidicos en la
hemicelulosa y la celulosa a través de reacciones de deshidratacion y condensacion (Oginni, 2019).

En la tabla 16 en anexos se muestra el tratamiento estadistico prueba t, en la cual se analizé la
significancia de los porcentajes de rendimiento con respecto a la variable de temperatura.
Determinado de esta manera, que se obtuvieron medias diferentes a cero, y por tanto las medias de
las variables 1 y 2 ( 500 y 600°C) son significativamente diferentes. Es decir, que la variable de
temperatura ha ocasionado efectos sobre el porcentaje de rendimiento.

3.2. Quimica superficial de los carbones activados
Los grupos funcionales que se encuentran en la superficie de los carbones activados, abarcan un
papel muy importante en la adsorcion de los contaminantes organicos e inorganicos (Oginni, 2019).
La presencia o ausencia de los grupos superficiales, se debe en gran medida a los orbitales p que
contienen los electrones mas o menos deslocalizados dentro del plano basal del carbén obtenido y
a su vez; estos dependen del precursor utilizado y de las condiciones de activacion. Lo cual afecta
directamente las interacciones del carbdn con otros elementos o compuestos (Alicia, 2012). El
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caracter hidréfobo impide o entorpece el porcentaje de adsorcion; la adicion de grupos superficiales
polares ayuda a disminuir este caracter. La importancia de caracter hidréfilo es la interaccion
especifica ion-dipolo, dipolo-dipolo y puentes de hidrogeno (Oginni, 2019).Una prueba caracteristica
para la identificacion de los grupos funcionales es la espectroscopia de infrarrojo, de este modo se
realiz6 un lectura a la materia prima y a unos de los carbones activados. (Ver figuras 1y 2)
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Figura 2.Espectro de Infrarrojo FT-IR de hojas Ananas Figura 1..Espectro de Infrarrojo FT-IR del carbdn Activado
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En la figura 1 se mostré el espectro de infrarrojo de la materia prima la cual indico 7 bandas
vibracionales que se interpretaron en la tabla 4.

Tabla 4. Bandas vibracionales de la hojas de Ananas comosus (UNAM, Espectroscopia
infrarroja interpretacion basica y tablas, 2014)

Numero de ondacm Funcionalidad Causa Posible
3425 Banda de estiramiento Fenoles
simétrico OH
2919 Vibracion estiramiento Alcano- alquenos- benceno
asimétrico C-H, CH2 y CH3
1629 Vibracion alargamiento C=0 Cetona
1513 Vibracion estiramiento C=C Algueno- aromatico
1382 Banda de formacién de metilo
CH3y CH2
1247 Banda de vibracion en el esteres
plano C-O en esteres =C-O-C
1067 Banda de vibracién Fenoles primarios
alargamiento simétrico C-C,
C-0

Luego de la activacion las principales bandas vibracionales desaparecen, como se muestra en la
Figura 2 y Tabla 5.
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Tabla 5. Bandas vibracionales del carb6on Activado CC 3-2 (UNAM, Espectroscopia infrarroja
interpretacion basica y tablas, 2014)

Numero de ondacm™® Funcionalidad Causa Posible

3700 Banda de estiramiento Presencia de humedad en la
simétrico OH muestra o grupos hidroxilicos

2150 N=C=S Isotiocianato

2100 Vibracién de C - C Alquino

1990 Alenos >C=C=C< Aleno terminar con grupo electro

~ atrayente

1700 Vibracién alargamiento C=0 Acido carboxilico

1600 Vibracion de C=C

1140 Especies fosforadas

1050 Torcion del carbonilo C-O Alcoholes primarios

850 Flexion C-H Aromatico trisustituido

De acuerdo con los resultados de la Figura 2 y Tabla 5 se puede establecer que el agente activante
(acido fosfoérico) generé cambios quimicos importantes en la estructura del precursor (hojas de
Ananas comosus) durante el proceso de carbonizacién y activacion, con lo cual se dio la
redistribucion del material lignocelulésico. Produciendo un carbén activado de caracter hidrofilico,
debido a todos los grupos polares que presento.

3.3. Adsorcion los carbones activados obtenidos

3.3.1. Construccion de las respectivas curvas de calibracion para plomo y

cadmio

La calibracion fue importante porque incluyo la seleccién de un modelo que estimé los parametros
gue permitieron determinar la linealidad de las curvas (plomo y cadmio). Y, en consecuencia, la
capacidad que arrojo el método para obtener resultados que fueron directamente proporcionales a
la concentracién del metal en el carbdn activado, dentro del intervalo de trabajo. (HARRIS, 2001)
(MARIA, 2012) A partir de las curvas de calibracion, se busco que las rectas encontradas se ajustaran
con los datos experimentales obtenidos (Anexos, Tabla 16 y 17) ajustando de esta manera al modelo
matematico de la ecuacién de la recta, donde se calcul6 los valores de la ordenada de origen, la
pendiente y el coeficiente de determinacion (r?), el cual establecio la linealidad; de acuerdo con la
usp* establece un r2>0.995 (HARRIS, 2001). El coeficiente de correlacion para las curvas de plomo
y cadmio fue 0,9996 y 0,9999 respectivamente (Figuras 3y 4), con lo cual se generd la confiabilidad
de los datos.
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Figura 4.curvade calibracion de cadmio (Cd)

3.3.2. Adsorcién de los metales pesados (plomo y cadmio) desde

soluciones acuosas.

De acuerdo con los resultados obtenidos en la Tabla 6. Se observé que conforme aumentd la
temperatura, el porcentaje de adsorcion del estandar de plomo de 10ppm disminuyo. En la literatura
se encuentra un tendencia contraria como lo refleja el estudio de L. Meza (adsorcion de plomo
de efluentes industriales usando carbones activados con h3po4) (Meza, 2010) el cual utilizé el
mismo agente activante. Sin embargo, el porcentaje de adsorcién se vio afectado, por los grupos
funcionales que se generaron en los diferentes carbones activados obtenidos, y a su vez, estos
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dependieron de las variables de activacion (temperatura, concentracion, relacion de impregnacion,
tiempo de contacto, pH entre otras).
Para verificar si hubo un dato atipico se realiz6é una prueba bilateral para encontrar el valor critico de
Zscore CON UN nivel de confianza del 95% y un alfa del 2,5%, debido a esto se considero la condicion
de -Z=-1,96 y Z=1,96, los datos fuera de este rango se consideraron atipicos. La cual se refleja en
anexos

Tabla 6.Adsorcion de la solucion de plomo en los carbones activados obtenidos

Concentracién de plomo en  Porcentaje de adsorcién de plomo en

Carbones el agua (mg/L) el carbon activado
1 0,34 96,67 +0,16
2 1,11 89,03 +0,16
3 0,77 92,39 +0,33
4 1,23 87,87 0,17
5 0,45 95,51 +0,16
6 1,25 87,64 01,6
7 1,59 84,28 +0,33
8 1,34 86,72 0,16

En la tabla 7 se mostraron los datos obtenidos de la adsorcion del estandar de cadmio de 10 ppm.
Media de dos muestra y su respectiva desviacién estandar

Igual que en los resultados del plomo se reflejé una tendencia decreciente tanto para la temperatura
como para concentracién. Lo cual indico que a una concentracion de 20% fue suficiente para la
generacion de grupos funcionales sin que hubiera un impedimento estérico con los iones de los
metales. Puesto que, conforme aumento la concentracion mayor saturacion de los centros activos
del carboén activado y menor adsorciéon (Myriam, 2009). Para tener una idea mas clara de lo que
sucedio, se deja abierta la opcidén de realizar un andlisis de BET, ademas de dos pruebas una con
yodo y otra con azul de metileno, para la verificacion de la cantidad de poros obtenidos por cada
carbdn activado generado.

De igual forma, se realizé la prueba bilateral con valor critico de Z. de igual manera que la adsorcion
de plomo no se presenté un dato anémalo de acuerdo al criterio Z Ademas, se generd un grafico
para visualizar mejor la tendencia de los resultados (Anexos, Figura 9).

Tabla 7.Adsorciéon de la solucién de cadmio en los carbones activados obtenidos

C Concentraciéon de Cadmio en Porcentaje de adsorcién de
arbones ) . .
el agua (mg/L) Cadmio en el carbén activado

1 0,04 99,64+ 0,01

2 0,95 90,85+ 0,10

3 1,19 88,57+ 0,04

4 1,03 90,06+ 0,11

5 0,52 95,00+ 0,01

6 5,40 48,10+ 0,99

7 1,62 84,39+ 0.04

8 1,40 86,53+ 0,10

Media de dos muestra y su respectiva desviacion estandar

Con base en los datos reportados en las tablas 6 y 7, se observo que los carbones activados
generados tuvieron una mayor afinidad con la solucion estandar de cadmio de 10 ppm. En la
literatura se encontré que la retencioén de Pb (Il) aumentaba a medida que pasaba el tiempo; sin
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embargo, disminuia al alcanzar el equilibrio (Carmencita, 2010). Por lo que se deduce, que el tiempo
de contacto no fue el 6ptimo para la solucién estandar de plomo. Debido a que en la literatura se
establecié que la mayoria de estudios de bioadsorcion muestran que los grupos funcionales
presentan mayor afinidad por los iones con mayor radio ionico e indice covalente (Myriam, 2009); lo
cual se indica que el plomo debi6 de haber presentado una mayor afinidad con los carbones
obtenidos a comparacion del cadmio. De este modo, se deja abierta la posibilidad de realizar un
estudio cinético del tiempo de contacto y pH de las soluciones estandar.

3.4. Isotermade adsorciéon del carbén activado obtenido
Para la realizacion de este isoterma, se gener6 un carbén activado con una temperatura intermedia
de 550°C. Los resultados obtenidos de esta isoterma se muestran en la tabla 8. Donde se observo
gue conforme aument6 la concentracion del estandar de plomo, se vio una disminucion en el
porcentaje de adsorcion, Lo cual indicd6 que la concentracion del estandar es directamente
proporcional a la saturacion de los poros del carb6n activado obtenido, lo que es acorde con lo
reflejado en otros estudios (Candelaria, 2015).

Tabla 8. Isoterma de adsorcion carbdn activado

Concentracion real de Concentracién del absorbente Porcentaje de
las soluciones de plomo después del proceso de adsorcién de plomo
(Co) (mg/L) adsorcion (Ce) en el carb6n
(mg/L) activado

10,02 0,95 90,47

17,39 3,09 82,22

28,65 8,30 71.02

38,12 12,54 67,11

51,41 23,11 55,06

En la literatura se encuentran diferentes modelos matematicos, que describen la relacion entre la
cantidad del adsorbato retenido y su concentracién en el equilibrio en un sistema de adsorcion-
liquido. Para este estudio se aplic6 el modelo de Langmuir, el cual asume que la adsorcién es
uniforme en todos los sitios activos de la superficie del adsorbente. Considerando que, se forma una
mono capa en donde el calor de adsorcién es constante para todos los sitios y que no existe
interaccién entre las moléculas adsorbidas (Oginni, 2019).

Para la construccién del isoterma de Langmuir, se tuvo en cuenta la capacidad de adsorcion en el
Equilibrio (N) para lo cual se aplic la ecuacion 5 y se report6 en la tabla 9
(G, —C)*V(L) ©)
M(mg)

Siendo Co la concentracién real de las concentraciones (10-50 mg/L), Ce la concentracién del
adsorbente después del proceso de adsorcion (mg/L), V es el volumen de la solucion de
impregnacion (L) y M es la cantidad de carbdn activado utilizado para la impregnacion (mg).

Tabla 9. Datos para la construccion de laisoterma de Langmuir
Porcentaje | Volumen dela | Cantidad de
de solucion de carbon N Ce/N
adsorcion
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impregnacion activado
(L) utilizado (mg)
90,47 0,02 203,4 0,001 1071,849
82,22 0,02 200,2 0,001 2164,556
71.02 0,02 200,7 0,002 4095,365
67,11 0,02 209,5 0,002 5134,084
55,06 0,02 200,5 0,003 8182,275

Finalmente se graficé el coeficiente (Ce/N) con respecto a la concentracion en equilibrio (Ce) tal
como se muestra en la figura 5. Con lo cual se estableci6 que los valores experimentales de
adsorcion, se ajustan perfectamente al modelo de Langmuir, puesto que, este establece un
coeficiente de correlacion préximo a la unidad, y el obtenido experimentalmente es 0,9901.

ISOTERMA DE ADSORCION

9000,000 8182,275
8000,000

7000,000

6000,000 5134,084
5000,000 4095,365
4000,000 ®
3000,000 2164,556
2000,000 1971,8
1000,000 | ®

0,000
0,000 5,000 10,000 15,000 20,000 25,000

CONCENTRACION (Mg/L)

5
o y=312,94x +1125,8
R?=0,9901

Figura b5.lsotermade adsorcién del carbén obtenido a 550°C-60%

Para calcular el area superficial se hizo uso de la pendiente (312,94) obtenida en el grafico 7,
teniendo en cuenta que la pendiente de acuerdo con la ecuacion 3, es igual a (1/Qmax) se realizé el
despeje para obtener la ecuacién 4 y por medio de esta se hizo el célculo del area superficial,
teniendo en cuenta el nimero de Avogadro y el area superficial del carbdn tedrico, las cuales se
mostraron en la metodologia seccién 2.7.7. Debido a esto se pudo determinar el que carbdn activado
presento un superficial de 404.18 m?/g. En la literatura se encontré estudios que determinaron el
area superficial por medio de la isoterma de Langmuir como lo refleja el estudio de COLPAS, (Area
superficial de carbones activados y modificados obtenidos del recurso agricola)

(COLPAS, 2017). Tambien en la teoria se encontro que las areas superficiales de los carbones
activados por direfente precursor, se encuentra en valores de 380 a 1500 m?g (POLITECNICA,
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2016). La importancia del area superficial radico en que es directamente proporcional a la capacidad
adsorbente, a causa de que, a una mayor area superficial hay mas ndmero de placas graniticas, las
cuales van estar separadas por las distintas orientaciones que presentan, lo cual hace que se genere
una gran cantidad de espacios que se denominan poros (POLITECNICA, 2016).

Qmax (mg/g) es la cantidad de adsorbato adsorbido en el equilibrio cuando el adsorbente esta
saturado, con base a esto la capacidad del carbon activado es 3,19 x10° mg de estandar de plomo
por cada 0,2 gramos de carbon activado, es decir 0,016 mg de estandar de plomo por gramo de
carbon activado.

3.5. ISOTERMA DE DESORCION DEL CARBON ACTIVADO

La finalidad de la isoterma fue verificar la capacidad de retencidon que contuvo el carbén activado
obtenido, aumentando cinco veces el volumen de agua con respecto al utilizado para la
impregnacién, en un periodo de tiempo indeterminado. Para la construccion del isoterma de
desorcioén fue necesario, saber la concentracion inicial del blanco (agua), para que de este modo, se
corrigiera con las concentraciones después de haber hecho la desorcion como se muestra en la tabla
11.Para calcular el porcentaje de retencidon se tuvo en cuenta la concentracion inicial en el
adsorbente (carbon activado) y la concentracion después de la desorcion.

Tabla 10.Isoterma de desorcion del carbén activado
Concentracién adsorbida

Concentracion real por el carbén activado Concentracioén del

delas solucionesde  después del isoterma de adsorbato después de

plomo (Co) adsorcién (mg/L) la desorciéon (mg/L) % Retencion
10,02
17.39 9,0631 0,0204 99,78

! 14,2974 0,0305 99,79

28,65 20,3462 0,0407 99,80
38,12 25,5804 0,0611 99,76
51,41 28,3096 0,0815 99,71

En la Figura 6 muestra que el porcentaje de retencion fue del 99 % para todas las concentraciones.
En la literatura se encontré que cuanto mayor sea la tasa de adsorcién y menor la de desorcién,
mayor sera la fraccion de la superficie disponible que quedara cubierta por material adsorbido en el
equilibrio (Liliana, 2008). Y esto se vio reflejado en los datos obtenidos, puesto que, a medida que
aumento la concentracién en el adsorbente disminuyo el porcentaje de retencion.
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ISOTERMA DE DESORCION 550 °C -60%

99,81 99,80
99,80
99,79
99,78
99,77
99,76
99,75
99,74
99,73
99,72
99,71
99,70

0,0000 5,0000 10,0000 15,0000 20,0000 25,0000 30,0000

concentracion inicial presente en el carbon (mg/L)

% retencion

y = -0,0006x2 + 0,0194x + 99,642 71
R2=0,9213 °

Figura 6.lsotermade desorcidn del carbén obtenido a 550°C y 60%

3.6. Tendenciade los resultados

En la tabla 12, se expresé todos los resultados obtenidos en este estudio, con lo cual se determind
gue la variable de temperatura de 500°C obtuvo los mejores porcentajes de rendimiento y de
adsorcién con respecto a la de 600°C. La concentracién de 20% obtuvo los porcentajes mas altos
de adsorcién para ambos metales. Sin embargo, no se consiguié lo mismos resultados con los
porcentajes de rendimiento; Los cuales fueron mas altos para la temperatura de 60%. Con respecto
a la temperatura de 550°C no se obtuvo el mejor rendimiento, ni para la concentracion de 20% ni al
60%, pero el porcentaje de adsorcién si es mayor a comparaciéon de los carbones obtenidos con las
otras temperaturas.

Tabla 11.Tendencia de los resultados logrados

variables Resultados obtenidos
% % Adsorcién % Adsorcién
Carbones Concentracién Temperatura Rendimiento plomo cadmio
1 20 500 47,89 96,67 99,64
2 40 500 52,12 89,03 90,85
3 60 500 54,82 87,87 90,06
4 42,5 500 53,35 92,39 88,57
5 20 600 40,33 95,51 95,00
6 40 600 47,15 87,64 48,10
7 60 600 50,52 86,72 86,53
8 42,5 600 48,11 84,28 84,39
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4. CONCLUSIONES

Se logro obtener carbén activado a partir de las hojas de la especie Ananas comosus cuya variedad
fue la Golden MD2, mediante activacion quimica con acido fosférico (H3PO4). Con base en la
literatura se establecié que cuando se hace una impregnacion con acido fosférico el porcentaje de
rendimiento disminuye conforme aumenta la temperatura y esto se logré con los resultados
obtenidos. Otra tendencia que se mantuvo fue la concentracion, entre mas alta estuvo mayor
porcentaje de rendimiento se logré. El porcentaje de rendimiento mas alto (54,82%) se evidencio
para la concentracion de 60% con una temperatura de 500°C; siendo la temperatura un factor
determinante en el porcentaje de rendimiento. En la quimica superficial se establecié que el agente
activante (acido fosforico) generé cambios quimicos importantes en la estructura del precursor (hojas
de Ananas comosus). Produciendo un carbon activado de caracter hidrofilico, debido a todos los
grupos polares que presento.

Con respecto a la adsorcion, se demostrd que los carbones activados obtenidos fueron capaces de
adsorber los metales de plomo y cadmio. Ademas, se observé que los carbones activados generados
tuvieron una mayor afinidad con la solucién estandar de cadmio de 10 ppm. Por lo que se deduce,
gue el tiempo de contacto no fue el 6ptimo para la solucion estandar de plomo. Por este motivo, se
deja abierta la posibilidad de realizar un estudio cinético del tiempo de contacto y pH de las
soluciones estandar.

Por ultimo en el isoterma de adsorcién, se probé que el carbono activado obtenido se ajusté al
modelo de adsorcion de Langmuir, pudiendo determinar de esta manera el area superficial de 404.18
m2/g. por medio de este isoterma también se logré el calculo de la maxima capacidad que poseia
el carbén activado. Finalmente, para el isoterma de desorcién se verifico la capacidad de retencion
gue tenia el carbén activado la cual fue muy eficiente.
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7. ANEXOS:
Tabla 12. Equipos
EQUIPOS MARCAS EQUIPOS MARCAS
Balanza analitica Metter Toledo
Espectrofotometro Ir Thermo scientific
Horno de secado Gemmyss
Equipo de adsorcion Thermo scientific
Plancha de Thermo atomica

calentamiento
pH metro
Mufla

Cromatégrafo de gases

Thermo scientific
Oaklon lon 700

Terrigeno

Scion 436

Equipo de adsorcion y
emisién atébmica

Agitador magnético
Centrifuga

Horiba scientific

Thermo
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Tabla 13. Reactivos quimicos
NOMBRE MARCA LOTE FECHA DE
VENCIMIENTO
Fehling A chemi 190424-3458 2020-12-30
Fehling B chemi 190422-3436 2020-12-30
Acido fosférico sigma aldrich SZBEO500V 2012-08-04
Hidroxido de sodio honeywell SZBG2530A 2020-02-21
Estandar de plomo panreac 0001365712 2022-03-31
Estandar de cadmio panreac 0001153771 2023-07-30
Azul de metileno mol labs 050418 2021-04-05
Bromuro de potasio (KBr) merck K46694905 2020-05-31
Hidroxido de potasio merck B1464533 2020-07-31
Acido sulfarico merck K50346233 2020-06-30
Tabla 14.condiciones de los Equipos
» Cromatdgrafo de gases » Plancha de calentamiento y agitador
» Detector FID magnético
» Gases en el sistema: Helio, Hidrogeno, » Temp Max de manejo: 540
Aire seco > RPM Max: 20
» Columna capilar:
» Agilent 15mx250mmx0.3um 5% difenil-
95% dimetilpolixiloxano
» Adsorcién Atémica » Centrifuga
» Longitud de onda: 217.0 nm » RPM Max.: 2510
» Tipo de llama: Aire-Acetileno
» Altura de la llama: 7.0
» Tiempo de nebulizacion: 4 s
» Flujo de combustible: 1,1
» Rendija: 0.5 nm
» Tipo de ldmpara:
» ICP (Emision)
» Flujo de combustién: Argén
» Velocidad de la bomba: 20 rpm
» Tiempo de estabilizacion del plasma:
15s
» Método de ajuste: Lineal-minimos
cuadrados
» Ajuste aceptable: 0.99
» Cantidad de estandares: 05




LJSC La Santiago

transforma
tu mundo

UNIVERSIDAD
SANTIAGO
DE CALI

FRUCTOBA

GLUCOSA

SRCRTUSK

FETANDAR SUCARLOSA

ENSAYO MUESTRA O -2 16 _07_2019 11_21 29 a. m.1.DATA [Front (FID)]
Incdex | Name Time Height Area | Area %
[Min %] V] | [V Min) [96]
1 FRUCTOSA 277 11.78 11454 8 7132 11.780 |
SLUCOSA S5.52 423 4769 .9 2773 4.225
SACAROSA 17,08 15,85 10407 | 15845 |
4 ESTANDAR SUCARLOSA | 17.92 628.15| 70455 4| 44733
| Total 1000011172100 85683.9 | 100,000

Figura 7. Cromatografia de gases del residuo de hojas de pifia, Fuente: Laboratorio de
Analisis instrumental y fisico quimico aval quimico S.A.S

Tabla 15. Datos para obtener el porcentaje de rendimiento del carbén activado

Experimento peso muestra (g)

peso del papel

Peso del
papel filtro +

Porcentaje (%) de
Rendimiento de

filtro (9) muestra (g)  carbén activado
1 4,18 0,73 2,73 47,89
2 4,05 0,73 2,84 52,12
3 4,09 0,74 2,92 53,35
4 4,04 0,73 2,94 54,82
5 3,96 0,74 235 40,33
6 5,07 0,72 3,11 47,15
7 4,05 0,72 2,67 48,11
8 4,01 0,73 2,75 50,52
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Tabla 16.Analisis estadistico: pruebat para media de dos muestras emparejadas
Variable 1 Variable 2

(5002C) (600°C)

Media 52,0450 46,5275

Varianza 8,8911 19,0803

Observaciones 4,0000 4,0000
Coeficiente de correlacidon de Pearson 0,9966
Diferencia hipotética de las medias 0,0000
Grados de libertad 3,0000
Estadistico t 7,7829
P(T<=t) una cola 0,0022
Valor critico de t (una cola) 2,3534
P(T<=t) dos colas 0,0044
Valor critico de t (dos colas) 3,1824

Tabla 17. Datos adicionales de la prueba de adsorcién de plomo

SENAL RSD Zscore
Carbones Abs %

1 0,01 4,20 1,51
2 0,04 2,80 -0,72
3 0,03 2,70 0,26
4 0,05 0,95 -1,06
5 0,01 4,70 1,66
6 0,05 2,25 -0,21
7 0,06 3,70 -1,01
8 0,05 1,25 -0,43

Tabla 18.Datos adicionales de la prueba de adsorcién de Cadmio

Carb SENAL RSD Zscore
aroones AbS %

1 252,70 4,91 1,70
2 3920,30 2,14 -0,33
3 4873,55 1,98 -0,86
4 4252,90 3,20 -0,51
5 2187,55 4,23 0,92
6 21778,35 2,94 -1.7
7 6620,40 2,25 0,33
8 5724,30 1,17 0,44
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Tabla 19.curva de calibracién del plomo

ID SENAL RSD CONCENTRACION
MUESTRA ABS % (mg/L)
BLANCO 0,001 28,7 0
ESTANDAR 1 0,026 1,1 0,5
ESTANDAR 2 0,157 0,5 3
ESTANDAR 3 0,253 0,3 5
ESTANDAR 4 0,348 0,1 7
ESTANDAR 5 0,492 0,3 10

Tabla 20.Curva de calibracién del cadmio

ID SENAL RSD CONCENTRACION
MUESTRA INTENSIDAD % (ng/L)

1 420,72 61 50

2 2007,03 5 500

3 12078,14 0,61 3000

4 20240,14 0,26 5000

ADSORCION PLOMO (Pb)

96,67
95,51

y = 126,03x°0.09

2 _
R®=0,9405 ® temperatura 600 °C

87,87
8671

® temperatura 500 °C

Potencial (temperatura 600 2C)

84,28
y =121,86x0084 Potencial (temperatura 500 2C)
R?=0,9444
20 40 60 80 100

CONCENTRACION (mg/L)

Figura 8.Adsorcion de los carbones obtenidos expresados en la tabla 6 para la solucion de
plomo (10 ppm) masa 200 mg; tiempo de contacto de 180 minutos; temperatura ambiente

fuente: elaboracion propia.
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Figura 9.Adsorcion de los carbones obtenidos expresados en latabla 7 para la solucién de
cadmio (10 ppm) masa 200 mg; tiempo de contacto de 180 minutos; temperatura ambiente

ADSORCION DE CADMIO (Cd)

99,63

90,06

y = 125,28x°0:081

R%=0,8977

88,57
©

84,39 eC)
y=121,61x0083
R?=0,9991
QC)
20 40 60 80 100
CONCENTRACION (pg/L)

fuente: elaboracion propia.

® Temperatura 600 2C

® Temperatura 500 °C

Potencial (Temperatura 600

Potencial (Temperatura 500

Tabla 21. Datos adicionales del isoterma de adsorcién de plomo

Concentracion real de las SENAL RSD
soluciones de plomo (mg/L) ABS %
10,018 0,051 0,1
17,389 0,08 1
28,650 0,14 0,5
38,118 0,158 0,3
51,415 0,231 0,6

Tabla 22. Datos para la elaboracién del isoterma de desorciéon

SENAL RSD Concentracion (mg/L) Concentracion
Carbones ABS % corregida (mg/L)
Pb blanco 0,002 9,3 -0,0428
10 0,003 56,7 -0,0224 0,0204
20 0,0035 22,9 -0,0122 0,0305
30 0,004 20,4 -0,0020 0,0407
40 0,005 15,3 0,0183 0,0611
50 0,006 7,2 0,0387 0,0815




