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1. RESUMEN.

El presente estudio se realizé con la finalidad de caracterizar el carbon activado
obtenido a partir de madera y corteza de Eucalyptus cinerea. Este material es
importante debido a la gran cantidad de aplicaciones que tiene en diferentes
procesos quimicos y fisicos. Por un lado, hay una la creciente necesidad de
obtener un material descontaminante en diferentes procesos industriales; por otro
lado, el carbon activado se puede obtener a partir del aprovechamiento de todos
los residuos de la industria del aserrio como son el aserrin y la corteza. En el
presente trabajo tanto la madera como la corteza de Eucalyptus cinerea se
pulverizan hasta la obtencién de harinas con tamafios de particulas de 425 pm
aproximadamente, posteriormente son sometidas a un tratamiento con &cido
fosférico HaPO4 al 30% de concentracion, y a un radio de impregnacion de 1.5
(gramos H3PO4 / gramos de precursor), durante 15 horas a temperatura ambiente.
Estas mezclas fueron sometidas primero a una deshidrataciéon a 103 + 2 °C por 3
horas, después a una carbonizacién y activacién en un solo paso a 500 °C durante
2 horas. Una vez que material lignocelulésico fue tratado, se procede a realizar la
caracterizacion del mismo para saber su potencial adsorbente, por lo que se
comparé con un carbén testigo de grado comercial mediante diferentes técnicas
como son determinacion de contenido de humedad, contenido de cenizas,
medicion de pH, determinacion de nimero de yodo y analisis por microscopia
electronica de barrido.

Carbodn, Eucalyptus, Madera, Activaciéon, Quimica.



1.1 SUMMARY.

The present study was made to characterize the activated carbon obtained from
wood and bark of Eucalyptus cinerea. This material is important due to the large
number of applications it has in different chemical and physical processes. On the
one hand, there is an increasing need to obtain a decontaminating material in
different industrial processes; on the other hand, activated carbon can be obtained
from the use of all the residues of the sawmill industry such as sawdust and bark.
In the present work, both the wood and the bark of Eucalyptus cinerea are
pulverized until obtaining sawdust with particle sizes of approximately 425 pum,
afterwards they are submitted treated with phosphoric acid HsPOs4 at 30%
concentration, and at a radius of impregnation of 1.5 (grams HsPO4 / grams de
precursor), for 15 hours at room temperature. These mixtures were submitted first
dehydrated at 103 + 2 °C for 3 hours, after this to a carbonization and activation in
one step at 500 °C for 2 hours. Once the lignocellulosic material was treated,
proceed to characterize it to know the adsorbent potential, so it was compared to a
control commercial grade carbon activated using different techniques such as a
determination of moisture content, ash content, pH measurement, iodine number
and scanning electron microscopy analysis.



2. INTRODUCCION.

El carbén activado es una forma de carbon que ha sido procesado para crear
poros, dando como resultado un area superficial incrementada. El area superficial
del carbon activado lo hace un material muy importante para llevar acabo muchos
procesos. para la extraccion de metal en el tratamiento de aguas residuales
industriales, purificacién de agua, filtros para aire acondicionado, en la fabricacion
de mascaras antigas, etc. (Grimay col., 2016).

El carbon activado puede obtenerse de una gran cantidad de materiales
carbonosos como pueden ser madera de diferentes especies, entre ellas
eucaliptos, residuos de la industria del aserrio, licor negro de la industria del papel
kraft, desperdicios agricolas, cascara de granos o semillas, entre muchos otros
(Grima y col., 2016).

El proceso para la obtencion del carbdon activado comienza con la combustion y
posterior activacion, ya sea en un mismo paso O en etapas, en ausencia de
oxigeno para evitar la combustion del precursor carbonoso. En esta etapa se
comienza el desarrollo de una estructura porosa interna en el material, baja en
comparacion con la desarrollada durante el proceso de activacion. La activacion
del material puede llevarse a cabo mediante un proceso fisico o quimico, cuya
eleccion debe tomar en cuenta los recursos que estén a disposicion (Grima y col.,
2016).

La activacion fisica del carbdbn comunmente se realiza en dos pasos. Primero, se
realiza la carbonizacion de la materia, y posteriormente, la activacion del mismo.
De los posibles tratamientos fisicos de activacion, los mas comunes son el uso de
vapor de agua o dioxido de carbono CO2 como gas activante, 0 una mezcla de
ambos (Ngernyen y col., 2006).

La activaciéon quimica normalmente se lleva a cabo en un solo paso y por lo
general requiere de temperaturas y tiempos menores de activacion que los
procedimientos fisicos, ademas la obtencion de carbon activado por activacion
quimica es mayor que por procedimientos fisicos. Un inconveniente de este
procedimiento es que el material obtenido requiere un tratamiento para la
recuperacion de los agentes quimicos usados para su activacion (Martinez, 2012).

En la presente investigacion, la produccién de los carbones activados de madera y
de corteza de Eucalyptus cinerea, se lleva a cabo mediante el método quimico de
activacion con acido fosforico. En la activacién quimica, la carbonizacion y la
activacion son llevadas a cabo en un solo paso, realizando la descomposicion
térmica de la materia prima al impregnarla con el agente activante acido fosférico
que es también conocido por ser un acido fuerte, ya que actia como un



catalizador &cido para promover reacciones de escision (Binti, 2007). El carbdén
activado obtenido se sometio a diversos ensayos: obtencidon del nimero de yodo,
analisis por microscopia electrénica de barrido (MEB), determinacién del contenido
total de cenizas, determinacion de contenido de humedad y medicion de pH, esto
con la finalidad de conocer el potencial que tiene dicha especie en el mercado del
carbdn activado y sus potenciales aplicaciones en los procesos industriales.



3. MARCO TEORICO.

La optimizacion en el uso de los recursos naturales, con fines de desarrollo
tecnoldgico e industrial y la disminucion de los efectos nocivos sobre el ambiente
ocasionados por emisiones y desechos como consecuencia de la explotacion de
los recursos naturales, son de gran importancia en la investigacion y desarrollo de
tecnologia en la actualidad (Wolfgang y col. 2010).

3.1 Definicion de carbon vegetal.

El carb6n vegetal es un material combustible sélido negro, fragil y poroso con un
alto contenido en carbono, posee una estructura irregular de capas, con espacios
que constituyen la porosidad. Este ordenamiento al azar y el entrecruzamiento
entre las capas impiden el ordenamiento de la estructura para resultar en grafito
(Lunay col., 2007).

3.2 Definicion de carb6n activado.

El carbon activado es un adsorbente preparado a partir de materiales carbonosos
que se caracteriza por poseer una alta superficie interna, variedad de grupos
funcionales y una buena distribucion de poros, propiedades que le permiten
atrapar una gran diversidad de moléculas. Generalmente, las materias primas para
la produccion de carbén activado son las que tienen alto contenido de carbono,
pero bajos contenidos inorganicos tales como madera, lignito, turba y hulla. La
preparacion de este tipo de material se lleva a cabo a través de procesos fisicos o
quimicos, mediante la interaccion con gases o0 la adicibn de quimicos,
respectivamente ya que el tamafio y la distribucion de sus poros en la estructura
carbonosa pueden ser controlados al variar las condiciones como temperatura y
tiempo de activacion asi como el agente activante utilizado (Bastidas y col., 2010).

3.3 Obtencién del carbon activado.

Para la produccion de carbén activado se debe partir de una materia prima con
propiedades bien definidas tales como abundancia, dureza, estructura inherente
de poros, alto contenido de carbono, bajo contenido de ceniza y alto rendimiento
en masa durante el proceso de carbonizacion. Se ha demostrado que materias
primas como la madera, el carbén, el lignito, los endocarpios y los huesos de
algunas frutas presentan buenas propiedades para su obtencion. La eleccién del
precursor esta en funcién de su disponibilidad, precio y pureza, pero el proceso de
fabricacion y la posible aplicacion del producto final deben ser considerados
(Velazquez y col., 2010).



3.4 Caracteristicas de los carbones activados.

Las principales caracteristicas de los carbones activados estan determinadas por
sus propiedades fisicas y quimicas, entre las que son de importancia destacar su
estructura porosa y su potencial de adsorcion. En referencia a la porosidad es
importante mencionar que las dimensiones de los poros dependen del precursor y
de las condiciones de los procesos de carbonizacion y activacién utilizados. Los
tamanos de poros van desde los mas pequenos, llamados microporos (= 2,0 nm)
hasta los mesoporos (entre 2.0 y 50.0 nm) y macroporos (> 50,0 nm). Sin
embargo, las propiedades adsorbentes de un carbdn activado no solo estan
definidas por su estructura porosa, sino también por su naturaleza quimica (Lunay
col., 2007).

El carbén activado presenta en su estructura atomos de carbono con valencia
insaturada y ademas, componentes inorganicos provenientes de las cenizas y
grupos funcionales (principalmente de oxigeno y nitrdgeno) estos grupos
funcionales se forman durante el proceso de activacion haciendo que la superficie
del carbén se haga quimicamente reactiva y es la razén por la que afectan las
propiedades adsorbentes, especialmente para moléculas de cierto caracter polar
(Lunay col., 2007).

La oxidacion de un carbon, produce la formacion de grupos hidroxilo (OH-),
carbonilo (RCHO), carboxilo (RCOOH), etc. (Figura 1), que le dan al carbon un
caracter anfétero, esto es, caracter acido y basico, a la vez (Lunay col., 2007).

Carboxilo
0 OH Hidroxile

> Carbanilo

/7 i
[of OH Eter O O  gupo tipo
Lactona ||  quinona

H

grupe tipo
cromeno

Figura 1. Formacién de grupos funcionales en la
carbonizacion y activacion (Acevedo S., 2014).

El potencial de adsorcion queda entonces determinado por la propia estructura,
forma y distribucion de la porosidad y por otras condiciones relacionadas con la
quimica de las superficies de los carbones activados (Wolfgang y col., 2010).



La produccién de carbones activados se realiza principalmente a través de dos
rutas: por medio del uso de gases de reaccion para el carbon, proceso que se
conoce también como activacién térmica o fisica, y por medio de la activacion
quimica. El proceso estandar a nivel industrial para la produccién de carbdn
activado esta comprendido por dos etapas: una etapa inicial de carbonizacién de
la materia prima en atmésfera inerte, seguida de la gasificacion parcial del
carbonizado. Estas etapas del proceso se realizan comunmente en reactores
como son hornos rotatorios u hornos verticales de multiples etapas (Wolfgang y
col., 2010).

3.5 Materia prima.

La obtencién de carboén activado a partir de los residuos de la industria maderera,
es una fuente con un potencial muy amplio, dada la gran cantidad de productos
que se obtienen de ésta, ya que se puede emplear el residuo de cualquier tipo de
madera para la obtencion de este (Tancredi y col., 1996).

Los Eucalyptus (familia Myrtaceae) es uno de los géneros de las plantas mas
importante y extenso del mundo. Este incluye mas de 700 especies. Muchas de
las especies del género Eucalyptus tienen usos medicinales como analgésicos,
antiinflamatorios y antipiréticos, ademas también se emplea como remedios para
infecciones respiratorias (Saber y col., 2015).

Eucalyptus cinerea F. Muell. Ex Benth. es un arbol de tamafio chico a mediano,
pudiendo alcanzar los 15 metros de altura, presenta la corteza aspera, ancha,
fibrosa, surcada longitudinalmente, café rojizo, las flores son blancas, ademas
presenta una amplia distribucion, ya que se adapta muy bien a diferentes tipos de
climas (Saber y col., 2015).

Es comunmente conocido como eucalipto ddlar o eucalipto plateado. Esta especie
es comunmente usada para arreglos florales, también es usado con fines de
ornamentacion en jardines (Saber y col., 2015).

3.6 Tipos de activacion.

3.6.1 Activacion fisica.

La porosidad de los carbones preparados mediante activacion fisica es el
resultado de la gasificacion del material carbonizado a temperaturas elevadas. En
la carbonizacion se eliminan elementos como el hidrogeno y el oxigeno del
precursor, para dar lugar a un esqueleto carbonoso con una estructura porosa
rudimentaria. Durante la gasificacion, el carbonizado se expone a una atmosfera
oxidante (vapor de agua, diéxido de carbono, o una mezcla de ambos) que elimina
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los productos volatiles y atomos de carbono, aumentando el volumen de poros y el
area especifica (Gonzales y col., 2004).

3.6.2 Activacion quimica.

Los procedimientos quimicos de activacion son obtenidos por impregnacion
empleandose sustancias deshidratantes como el cloruro de zinc, acido fosforico,
acido sulfurico, acido borico, acido nitrico, sulfuro de potasio, sulfatos de magnesio
y sodio, etc. Al igual que el cloruro de zinc, el acido fosférico actia sobre la
materia prima, deshidratdndola y combinandose con los compuestos oxigenados e
hidrogenados, para dar agua como subproducto. Esta reaccion favorece la
activacion, pues habrd menor cantidad de material volatil incorporado en la
estructura del carbon. Los reactivos se mezclan con la materia prima, teniendo en
cuenta un tiempo y temperatura de reaccioén apropiados (McDougall, 1991).

Al inicio del tratamiento se produce la carbonizacion y consecutivamente la
activacion, produciéndose gases oxidantes y la degradacién de las moléculas
organicas por deshidratacion, restringiéndose asi la formacion de brea. El acido
fosforico actia como un fuerte deshidratante y permite la combinacion del
hidrogeno con el oxigeno de la célula para formar vestigios de agua, con lo cual
sblo pueden formarse cantidades muy pequefias de alquitran mientras que la
mayor parte de este compuesto se transforma en compuestos de carbono. De esta
manera los poros del carbon quedan libres y en consecuencia, el resultado es un
producto con una gran superficie especifica (McDougall, 1991).

De acuerdo al principio de activacion, los carbones activados quimicamente
presentan un area superficial considerablemente mayor a la del carb6n activado
por procedimiento fisico. Luego de la activacién, el carbon es lavado con agua y
acido hasta regular el pH del producto. EI método quimico tiene la ventaja de
desarrollarse por la modalidad de auto ignicién o auto térmico, lo que baja los
costos por consumo energético (McDougall, 1991).

3.7 Caracterizacion y propiedades de los carbones activados.

La caracterizacién del carb6n activado es de suma importancia ya que puede ser
clasificado para usos especificos. Basicamente la caracterizacion puede hacerse
por medios fisicos o quimicos teniendo en cuenta que las caracteristicas del
carbon activado dependen de las propiedades fisicas y quimicas que presente la
materia prima, asi como el método de activacion utilizado (Binti, 2007).

Algunas propiedades fisicas de los carbones activados, como son el contenido de
humedad y contenido de cenizas pueden tener efectos en el uso que se le dé al
carbon. Ademas, la estructura porosa del carbon activado puede ser caracterizada
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mediante varias técnicas de adsorcibn como son la adsorcion de yodo (Binti,
2007).

3.7.1 Numero de yodo y area superficial.

El nimero de yodo es un indice del &rea superficial de un carbén activado. Esto se
debe a que el yodo se adsorbe con mucha eficiencia en una capa molecular y su
tamafio le permite alojarse hasta en los poros mas pequefios en los que se lleva a
cabo la adsorcion. Por lo tanto, la cantidad de yodo adsorbido es proporcional al
area del carbén. Cabe mencionar que una coincidencia afortunada consiste en
que el numero de yodo, que se expresa en mg/g — miligramos de yodo adsorbidos
por gramo de carbdn-, tiene un valor aproximadamente igual al del area superficial
obtenida por el método BET de adsorcién de N2, expresada en m?/g (Cecen,
2014).

La ejecucion del método BET (S. Braunauer, P. Emmet Y E. Tellereller) requiere
de tiempo asi como de equipos y materiales caros. En cambio, el analisis del
namero de yodo es rapido y barato. Por lo tanto, suele utilizarse como la principal
herramienta de control de calidad en la produccion de carbén activado y como
método de evaluacién que puede realizar el comprador (McDougall, 1991).

Por otro lado, el nUmero de yodo disminuye en proporcion al grado de saturacion
del carbon activado. En general, el carbon requiere cambiarse cuando el nUmero
de yodo llega al 50 % de su valor original; por lo tanto, este parametro puede
utilizarse para estimar el tiempo de vida Gtil que resta a un carbon en uso (Cecen,
2014).

3.7.2 Contenido de humedad.

Generalmente el carbon activado es comercializado con una humedad base seca,
a pesar de gue ocasionalmente es estipulado algun contenido de humedad
(ejemplo 3, 8,10 %). Algunos carbones activados son almacenados en condiciones
hamedas, lo cual hace que puedan adsorber humedad hasta 25 o0 30% y aparentar
estar secos. Para muchos propositos este contenido de humedad no afecta las
capacidades adsortivas del carbén, sin embargo debe especificarse el contenido
de humedad y las condiciones en las cuales es empacado para fines especificos
(Binti, 2007).

3.7.3 Contenido de cenizas.

El contenido de cenizas en el carbdn activado es el residuo que resulta cuando el
material carbonoso es quemado completamente. Debido a que el carbdn activado
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contiene constituyentes inorganicos derivados de la naturaleza de la materia prima
asi como de los agentes activantes adicionados durante la activacion, la cantidad
total de constituyentes inorganicos va a variar de un carboén a otro (Binti, 2007).

El contenido de cenizas puede dirigir un incremento en la hidrofilidad y tener
efectos cataliticos. El contenido de material inorganico en carbones activados es
conocido como contenido de cenizas y generalmente se encuentra en el rango de
2 a 10 % (Binti, 2007).

3.7.4 PH en el carb6n activado.

El pH es de mucha importancia en los procesos de adsorcion en fase liquida, tiene
influencia sobre la quimica de la superficie y sobre la carga superficial. A pH bajo
la superficie est4 cargada positivamente, entonces la adsorcion de cationes es
menor debido a la repulsion electrostéatica. Es recomendable neutralizar el pH del
adsorbente después de su obtencion para tener un mejor control sobre las
condiciones de los procesos posteriores (Béjar, 2000).

3.7.5 Microscopia electronica de barrido (MEB).

Es el mejor método adaptado al estudio de la morfologia de las superficies, este
principalmente consta de componentes como son, el sistema de lentes, el cafidn
de electrones, el detector de electrones, el tubo de rayos visuales y el detector de
rayos catddicos. En la microscopia electrénica de barrido, las sefiales de interés
son los electrones secundarios y retrodispersados, ya que estos son los que
varian como resultado de las diferencias en la topografia superficial, a medida que
se bombardea la muestra con el haz de luz. La apariencia tridimensional de las
imagenes se debe a la gran profundidad de campo del microscopio electronico
que hace que los electrones secundarios muestren relieves por defecto de
contraste de las sombras producidas a partir de la muestra. Por ultimo, una vez
adquirido el espectro, con la ayuda de patrones o sin ellos y mediante el software
adecuado se puede realizar de forma automatica el analisis cualitativo, es decir, la
identificacion de picos y el analisis cuantitativo o célculo de la concentracion de los
diferentes elementos presentes en la muestra (Béjar, 2000).

3.8 Usos del carbén activado.

Los carbones activados contribuyen en las labores de disminucién de emisiones al
permitir la limpieza y separacibn de componentes en los flujos liquidos vy
gaseosos. Las aplicaciones de los carbones activados se han extendido en la
actualidad a muchos campos de la tecnologia. Son utilizados generalmente en
procesos de descontaminacién de aguas, recuperacion de solventes, control de
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emisiones, decoloracion de liquidos, eliminacion de olores, soportes cataliticos,
recuperacion de oro en la mineria, entre otros procesos (Bastidas y col., 2009).

Sus aplicaciones en medio liquido abarcan la decoloracién de licores de azucar,
potabilizacién de aguas (eliminacion de olor, color, sustancias quimicas, bacterias,
tratamientos de aguas residuales, decloracion de aguas para su uso en la
fabricacion de bebidas refrescantes, decoloracién y mejora de bebidas alcohdlicas
(vinos, rones), purificacion de grasas y aceites comestibles, purificacion de
proteinas, como medicamento en la desintoxicacion de personas, purificacion de
plasma sanguineo, separacion de elementos metalicos (oro, plata), entre otras.
Por su parte, en medio gaseoso encuentra sus aplicaciones en el almacenamiento
y separacion de gases, en mascaras antigas, proteccion antirradiactiva en plantas
nucleares, desodorizante de productos alimenticios. Ademas hoy tiene amplias
perspectivas de aplicacibn como soporte catalitico y como catalizador. Entre otras
aplicaciones, de forma general, se pueden mencionar su utilizacién en filtros de
cigarrillos y plantillas de calzados. En general, el carbon pulverizado se aplica en
medio liquido mientras el granulado puede ser aplicado en ambos medios (Sevilla,
2009).

3.9 Mercado del carbén activado.

Las exportaciones de carbon activado en México en el afio 2018 fueron de
9,514.823 toneladas, siendo Estados Unidos, Brasil y Argentina los principales
paises y representando un total de 15,429,993 dolares, en cuanto a las
importaciones en el mismo afio fueron de 17,504.892 toneladas, siendo Estados
Unidos, Sri Lanka y China los principales abastecedores, ademas representando
un total de 94,542,962 délares (Secretaria de Economia 2019).

El crecimiento del mercado de carbdn activado probablemente continuard en un
futuro proximo a medida que mas zonas en desarrollo del mundo se den cuenta de
la importancia de controlar la contaminacion del agua y el aire. Esta demanda se
puede satisfacer teniendo en cuenta el gran numero de materias primas
disponibles para la produccion de carb6n activado. Por lo tanto, las
investigaciones futuras tendran que desarrollar una alta calidad de carbén activado
para usos especificos (Binti, 2007).
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4. ANTECEDENTES.

Los problemas de la contaminacion ambiental son todo un reto en la actualidad
para las diferentes disciplinas de la investigacion, ya que todo ello conlleva
repercusiones negativas en la salud de la poblacion. En la investigacion
presentada por Gonzales y col. (2004), "Estudio de proceso de carbon activado-
obtencién por método quimico" expone la forma en que se obtiene carbén activado
de forma semi-industrial, a partir de aserrin de la industria de pisos de madera.
Para ello hicieron una seleccion de la materia prima por especie, estas fueron:
Quinilla colorada (Manilkara surinamensis), shihuahuaco (Dipteryx odorata),
capirona (Calycophyllum spruceanum) y una mezcla a partes iguales de las tres
mencionadas anteriormente. El método de activacion fue quimico, por medio de
acido fosférico a una concentracion del 85 %. La metodologia llevada a cabo fue
de la siguiente manera: primero se calculé el contenido de humedad de los
diferentes aserrines, posterior a esto se llevo a una tina de mezclado en la cual se
agrego el acido fosforico a una concentracion del 85 %, hasta obtener una mezcla
homogénea, se dejé reposar durante 25-30 minutos a temperatura ambiente y
después se colocé en un horno rotatorio cilindrico de metal, el tiempo de
carbonizacion y activacion fue de 5 a 6 horas a una temperatura maxima de 900
OC aproximadamente para las diferentes cargas de aserrin. Los resultados
obtenidos fueron pH desde 3 hasta 9, contenido de cenizas de 12 hasta 32% y
nameros de yodo desde 20 hasta 70.

Otro trabajo de investigacion en el que el carbdén activado es obtenido a partir de la
cascara de coco y la semilla de palma, es el presentado por Binti (2007),
"Produccion y caracterizacion de carbon activado usando desperdicios agricolas,
activacion por proceso quimico". Se obtuvieron muestras de cada material
precursor, una de cada una fue impregnada con cloruro de zinc a tres diferentes
concentraciones 1 M, 3 My 5 My las muestras restantes con acido fosférico a una
concentracion de 10, 20, 30 y 40%. Los tiempos de carbonizacién y activacion
fueron de 60, 120 y 180 minutos y las temperaturas de 300, 400 y 500 °C;
mostrandose los resultados 6ptimos para ambos precursores a 120 minutos y a
500 °C. Los resultados de los ensayos realizados a los carbones activados fueron
los siguientes. Para el contenido de humedad se obtuvieron resultados menores a
10 % y respecto al contenido de cenizas de las muestras fue del 2 %. La
capacidad de adsorcion de los carbones activados se llevo a cabo por medio del
namero de yodo, resultando para los carbones impregnados con cloruro de zinc un
valor maximo de 966 y para los carbones impregnados con acido fosférico un valor
maximo de 959.

15



Como constante en los trabajos de investigacion se denota una estrecha relacion
la cual es el uso de "desperdicios" de otras industrias o aprovechamiento integral
de los recursos que proporcionen precursores carbonosos para la obtencion del
carbon activado; por citar otro ejemplo, esta el trabajo realizado por Bastidas y
col. (2010) "Produccion de carbon activado a partir de precursores carbonosos del
departamento del Cesar, Colombia", en este el carbén activado se obtuvo a partir
de carbon bituminoso, endocarpio de coco y endocarpio de palma (Elaeis
guineensis), todos ellos provenientes del departamento del Cesar, en Colombia.
Para las muestras de endocarpio de coco la carbonizacion y posterior activacion
fue la siguiente: con vapor de agua (600 °C por 2.5 horas y después a 800 °C por
3 horas), con CO2 (600 °C por 2.5 horas y después a 900 °C por 1.5 horas) y con
acido fosforico (H3POa4) (Las muestras se impregnaron con una solucién al 50%
VIV de H3PO4 durante 15 horas a temperatura ambiente y se secaron a 100°C
durante 3 horas, posteriormente se llevd a 500 °C por 2 horas para la
carbonizacion y activacion). Para las muestras de endocarpio de palma africana la
carbonizacion y activacion fue de igual manera que para las del endocarpio de
coco. Finalmente las muestras activadas se lavaron con agua destilada caliente
hasta obtener un pH entre 6 y 7, con el objetivo de remover el agente quimico
impregnado. Los resultados de los carbones obtenidos mediante activacion
quimica fueron los siguientes: para el carbon activado de endocarpio de coco e
impregnado con el acido fosférico se tuvo un area superficial de 701.98 m?/g;
mientras que para el endocarpio de palma el area superficial obtenida fue de
391.71 m#g.

Hoseinzadeh y col. (2013) llevaron a cabo un trabajo de investigacion que también
sigue la linea de aprovechamiento integral de los recursos titulado "Preparacion y
caracterizacion de carbon activado obtenido de desperdicios de manzana por
microondas asistido y activacion con acido fosfoérico: con aplicacion en adsorcion
de azul de metileno”. El objetivo del estudio se centré en la preparacion del carbon
activado a partir del desperdicio de manzana usando acido fosférico como agente
activante por medio de la radiacion de microondas, para identificar los efectos del
procedimiento y compara las propiedades del carbon activado obtenido, con
respecto a métodos de carbonizacion convencional. Para el desarrollo de la
investigacion se necesitaron aproximadamente 6 g de cada precursor los cuales
se impregnaron con acido fosforico (85% wt), a un radio de impregnacion de 1.5y
se colocaron las muestras en la estufa de secado por 4 horas a 110 °C. Después
las muestras impregnadas y secas se colocaron contenedores de cuarzo y fueron
expuestas en un horno modificado de microondas a 2.5 GHz, a diferentes
potencias (550, 700 y 1000 W) y tiempos de radiacion de 10, 12.5 y 15 minutos
para la pulpa y 5, 7.5 y 10 minutos para la cascara de manzana. Encontraron que
en los carbones activados obtenidos mediante este método se obtuvieron areas
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superficiales de 1552 m?/g, para la cascara de manzana y para la pulpa de 1103
m?/g, con tiempos de duracién de los ensayos de aproximadamente 10 a 13
minutos.

Aajish y Thirumal (2014) realizaron la investigacion titulada "Preparacion y
caracterizacion de carbon activado derivado de materiales de desecho y su
aplicacién en la remocién de fluoruros en agua subterranea”, en esta investigacion
se utilizaron materiales de desperdicio diferentes como vainas de moringa
(Moringa oleifera), plumas de aves y frutos de mangostan (Garcinia mangostana).
Ellos utilizaron el método de activacion quimica y como agentes precursores los
tres materiales fueron impregnadas con acido fosférico, cloruro de zinc e hidroxido
de potasio, cada uno por separado, las temperaturas de carbonizacion y activacion
fueron desde 300 °C hasta los 700 °C , los tiempos desde 30 minutos hasta 180
minutos y los radios de impregnacion de 20 hasta 60. Para la caracterizacion se
basaron en pruebas de capacidad de adsorcién de los carbones activados por
medio de la decoloracién de soluciones como: azul de metileno, rojo de metileno y
permanganato de potasio. El carb6n activado obtenido de las vainas de moringa a
un pH 6 fue el que obtuvo los valores mas altos de adsorcién, siendo el
impregnado con acido fosférico el que mejor propiedades de adsorcién presento,
de acuerdo a los resultados expuestos.

En la investigacion efectuada por Moreno y col. (2018), titulada Actuacién de
carbon activado obtenido a partir de madera de pino y determinaciéon de sus
capacidades adsortivas de amoniaco y vapores de gasolina, emplearon dos tipos
de madera de pino, Pinus pseudostrobus y Pinus leiophylla para la produccién del
carbon activado mediante activacion quimica con acido fosférico al 30 % con
radios de impregnacion de 1:1, 1:2 y 1:3 (R = masa de madera/masa de la
disolucién), dejando reposar la mezcla por 24 horas en el desecador, llevando
posteriormente a carbonizacion a temperaturas de 400 y 500°C por 2 horas.
Posteriormente las muestras de carbdn activado se lavaron con agua destilada
caliente hasta pH neutro y llevadas a una estufa de secado a 100 °C por 12
horas.Los resultados de la caracterizacion de los carbones activados se llevaron a
cabo mediante el método BET, demostrando que los mejores rendimientos de
radios de impregnacion son 1:1 a 400 y 500°C, de los carbones activados
obtenidos de madera de Pinus pseudostrobus, con superficies de area de 801 y
790 m? -g! respectivamente, y para la determinacién de volumen de poro total los
mejores resultados fueron a radios de impregnacién 1:2 a 500 °C con valores de
0.312 y 0.316 cm®g?! para el carbén activado de Pinus pseudostrobus y Pinus
leiophylla respectivamente.

Como pudo constatarse en los trabajos antes mencionados, es de destacar que
todos tienen en comun carbonizacion y activaciéon por medio quimico, y como
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agente activante el acido fosférico; lo cual corrobora que este método no solo es
uno de los mas utlizados, sino que también es el que mejor propiedades
adsortivas desarrolla en los carbones activados, independientemente del material
precursor.
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5. OBJETIVOS.
5.1 Objetivo general.

Obtener carbones activados a partir de madera y corteza de Eucalyptus cinerea F.
Muell. ex Benth. con base en el incremento de temperatura y con activacion
quimica (HsPOa4 al 30 % de concentracidn), asi como la caracterizacién posterior
de los mismos y la comparacién con un carbon activado de grado comercial.

5.2 Objetivos particulares.

Estudiar los efectos de la activacion quimica con acido fosférico, en el desarrollo
de la estructura porosa de los carbones activados obtenidos.

Determinar las caracteristicas de los carbones activados (indice de yodo,
contenido de humedad, contenido de cenizas, pH y estudio mediante microscopia
electrénica de barrido MEB).

Analizar el potencial de aplicacién de los carbones activados de corteza y madera
y comparar con un carbon activado comercial.
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6. MATERIALES Y METODOS.

La metodologia experimental aplicada en el desarrollo de la investigacion se baso
en 4 etapas: |I) obtencion de la materia prima; 1) obtencién de los carbones
activados; Ill) caracterizaciéon de los carbones activados y IV) Comparacion de los
resultados obtenidos de los carbones activados (madera, corteza y el comercial).

6.1 Datos de colecta de la muestra.

Las muestras fueron colectadas de una plantacion de E. cinerea del Rancho el
Carmen, ubicado en la colonia Jeslus Maria en Villa Victoria, estado de México
(Figura 2).

FlieLy

— et
CAFRARD — MmN

Figura 2. Villa Victoria, Estado de México (INEGI, 1997).

La Identificacion de la muestra de herbario fue realizada por la M. en C.
Patricia Silva Saenz de la Facultad de Biologia de la Universidad Michoacana
de San Nicolas de Hidalgo.

6.2 Generalidades de la Especie de Acuerdo al Sistema APG (Saber y col.,
2015).

* Clase: Equisetopsida
* Subclase: Magnoliidae

+ Superorden: Rosanae
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* Orden: Myrtales
+ Familia: Myrtaceae
» Género: Eucalyptus

» Especie: Eucalyptus cinerea F. Muell. ex Benth.

6.3 Obtencion y preparacion de la materia prima.

El material de estudio se obtuvo a partir de
tres piezas de troncos, las cuales tenian
diametros medios desde 4.5 cm hasta 6.5
cm y longitudes de 78 cm hasta 83.5 cm
(Figura 3).

Figura 3. Fragmentos de troncos E. cinerea.

De éstos se obtuvieron tres rodajas, de 5
cm de largo de cada tronco, tomadas de
los extremos y del centro para una muestra
representativa (Figura 4).

Figura 4. Secciones de los troncos.




Con un formoén y un martillo se retir6 la corteza de las rodajas, después se
procedié a obtener las astillas de madera y corteza (Figura 5 y 6), para su

procesamiento posterior, procurando que tanto las astillas como la corteza no se
mezclaran.

Figura 5. Astillas de madera E. cinerea. Figura 6. Detalle de astillas de madera E.

cinerea.

Tanto las astillas como la corteza se procesaron
en un molino Wiley por separado, para la
obtencion de las harinas de madera y corteza
(Figura 7).

Figura 7. Molienda de las astillas.




Posterior a la molienda, se procedié a la clasificacion de las harinas, estas se
pasaron a través de unos tamices marca Fisherbrand del ndmero 20 (850 um), 40
(425 pm) y 60 (250um) (Figura 8); siendo las harinas que pasaron por el tamiz del
namero 40 y retenidas en el nimero 60 las elegidas por ser el tamafio necesario
referido en las diferentes normas (Figura 9).

Figura 9. Clasificacion de las harinas.

Figura 8. Tamices Fisherbrand.

Las harinas, tanto de corteza como de
madera clasificadas se empacaron en
bolsas plasticas y se rotularon con los
datos correspondientes (Figura 10).

Figura 10. Harinas de corteza y madera E.
cinerea, nimero 40.

6.4 Calculo del contenido de humedad de las harinas de madera y corteza de
Eucalyptus cinerea bajo la norma ASTM: D2867 — 09 (Reaprobada 2014).

Para obtener el contenido de humedad presente en las harinas tanto de madera
como de corteza, se procedid6 a su determinacion mediante el siguiente
procedimiento:

Se tomaron aproximadamente 2 gramos de cada harina y se colocaron en
contenedores, los cuales habian sido previamente puestos en la estufa de secado
por 45 minutos aproximadamente y cuyo peso habia sido registrado. Se colocé la
harina en los contenedores y se registro el peso, después se colocaron con las




harinas en la estufa de secado por 2 horas a 103 + 2 °C, transcurrido este tiempo
se pasaron al desecador para enfriarlos y se registr6 el peso, hecho esto se
regresaron las muestras a la estufa de secado por 1 hora mas y se colocaron
nuevamente en el desecador y se pesaron posteriormente. Este procedimiento se
realiz6 dos veces mas, hasta que se obtuvo peso constante.

El porcentaje de contenido de humedad se obtuvo mediante la siguiente ecuacion:

% En peso de humedad = [(C — D)/(C — B)] x 100
Donde:
B = Peso de la c4psula con tapa en g
C = peso de la capsula con tapa ademas muestra original en gy

D = peso de la cdpsula con tapa ademas muestra seca en g.

6.5 Calculo del pH de las harinas de madera y corteza de Eucalyptus cinerea.

Para la obtencion del pH de las harinas tanto de madera como de corteza se
llevo a cabo la siguiente técnica (Sandermann y Rothkamm, 1959):

Se tomaron tres muestras de 2 gramos de harina de madera y corteza y se
colocaron en vasos de precipitados, después se agregaron 20 mL de agua
destilada a cada vaso y se agitaron los contenidos, se procedié a tomar la primera
lectura de pH con el potenciémetro, se dejé reposar 5 minutos y se tomoé la
segunda lectura, la tercera lectura fue pasadas 4 horas, después 24 horas y
finalmente a las 48 horas fue tomada la dltima lectura del pH.

6.6 Obtenciéon de los carbones activados.

Una vez que las harinas tanto de corteza como de madera estuvieron listas, y
previamente clasificadas, se procede a realizar una impregnacion con acido
fosforico H3PO4 al 30% de concentracion, y a un radio de impregnacion de 1.5 (g
H3PO4/g de precursor), durante 15 horas a temperatura ambiente. Transcurrido el
tiempo la harina impregnada se colocé en un contenedor extendido y se introduce
en la estufa de secado a 103 + 2 °C por 3 horas. Después, la harina deshidratada
se coloco dentro del reactor, en el cual se llevé a cabo la carbonizacion y
activacion a una temperatura de 500 °C durante 2 horas dentro de la mufla.

Una vez obtenido el material carbonizado se retird del reactor y se dejo enfriar a
temperatura ambiente.
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Los carbones activados obtenidos tanto de madera como de corteza, presentaron
un pH fuertemente acido debido a la naturaleza del agente activante, por lo cual se
procedié a realizar lavados con agua destilada caliente (60 °C), hasta obtener
carbones activos con pH 5 para ser utilizados en los ensayos posteriores.

El carbon activado testigo de grado comercial utilizado fue marca sigma, en polvo
malla nimero 50 de origen vegetal (coco).

6.7 Caracterizacion de los carbones activados.

Las normas de la American Society for Testing and Materials (ASTM) establecen
pruebas estandar necesarias para determinar la calidad del carbon obtenido, entre
ellas estan: el porcentaje de humedad (ASTM: D2867 — 14 Anexo 2), contenido de
cenizas (ASTM: D2866- 11 Anexo 3), pH del carbon, entre otras. Para la
caracterizacion de la estructura porosa del carbon activado, se suelen utilizar
algunas técnicas como el indice de yodo (ASTM: D4607-14 Anexo 1) y la
microscopia electrénica de barrido (MEB).

6.8 Calculo del contenido de humedad en los carbones activados
ASTM: D2867 — 14

Se toman 2 gramos de carbdn activado y se colocan en una capsula con tapa
seca Yy previamente tarada, se coloca el carbon extendido en la céapsula
procurando que la altura no exceda 1.25 cm.

Las muestras se llevan a un horno de circulacién forzada precalentado a 145- 155
° C. Se dejan secar, se retiran del horno cada hora y se enfrian a temperatura
ambiente en un desecador hasta peso constante. Cuatro horas fueron necesarias
para la obtencion del peso constante.

El porcentaje de humedad se obtuvo con la siguiente formula:
% de humedad = [(C — D)/(C — B)] x 100
Donde:
B = Peso de la capsula con tapa en g

C = peso de la capsula con tapa ademéas muestra original en g y

D = peso de la cdpsula con tapa ademas muestra seca en g.
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6.9 Calculo del contenido de cenizas de los carbones activados ASTM:
D2866- 11.

Se colocan los crisoles a ignicion en la mufla a 650 + 25 °C por 1 hora. Se retiran
de la mufla y se dejan enfriar a temperatura ambiente en un desecador, una vez
frios se pesan con un margen de error no mayor a 1 mg.

Se pesaron 2.0 gramos de carbdn activado seco con un margen de error no mayor
a 1 miligramo, de esta forma la cantidad estimada de cenizas sera de 0.1 g, en el
crisol en ignicion.

Se coloco el crisol con la muestra de carbén activado en la mufla a 650 + 25 °C.
La ignicidn se llevo a cabo durante 5 horas hasta que se logro el peso constante
de las muestras.

El contenido de cenizas Ac esta dado en porcentaje por la siguiente formula:

Ac=100 - —©
€= B-G

Donde:
G= Masa del crisol vacio en g.
B=Masa del crisol mas la muestra seca en g.

F= Masa del crisol més las cenizas de la muestra en g.

6.10 Determinacion del pH de los carbones activados.

Para la obtencion del pH de los carbones activados tanto de madera como de
corteza y el testigo se llevé a cabo la siguiente técnica (Sandermann y Rothkamm,
1959):

Se tomaron dos muestras de 2 gramos de carbdn activado de madera, corteza y el
testigo y se colocaron en vasos de precipitados, después se agregaron 20 mL de
agua destilada a cada vaso y se agitaron los contenidos, se procedié a tomar la
primera lectura de pH con el potenciémetro, se dejo reposar 5 minutos y se tomo
la segunda lectura, la tercer lectura fue pasadas 4 horas, después 24 horas y
finalmente a las 48 horas fue tomada la ultima lectura del pH.
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6.11 Calculo del numero de yodo de los carbones activados mediante
la norma ASTM: D4607-14.

Procedimiento
Este ensayo se aplica a carbon activado en polvo o granulado.

La determinacion del indice de yodo requiri6 de una estimacion de tres
porciones de carbdn. La dosis de carbono puede ser estimada con la siguiente
formula:

M =[A - (DF)(€)(126.93)(50)]/E
Donde:
M = Masa de carbdn (g)
A = (N2 normalidad del Yodo) (12693.0),
DF = Factor de dilucion
C = Yodo residual y
E = NUmero de yodo estimado del carbon

Tres dosis de carbon se calculan usando tres valores de C (por lo general 0.01,
0.02 y 0.03).

Después de estimar las dosis de carbdn, se pesaron las tres cantidades
apropiadas de carbén seco lo mas exacto posible. Se transfirid6 cada muestra
pesada de carbon a un matraz Erlenmeyer de 250 mL limpio y seco con un tapon
de vidrio esmerilado.

Se midieron 10 mL de solucion de acido clorhidrico al 5% en peso en cada frasco
qgue contenia el carbdén. Se tap6 cada frasco y se agitd suavemente hasta que el
carbon estuvo completamente impregnado, posteriormente se aflojaron los
tapones para ventilar los frascos, se colocaron en una placa caliente en una
campana de humos, y el contenido se llevd a ebullicibn. Se dejo hervir
suavemente durante 30 + 2 s para eliminar cualquier sulfuro que pudiera interferir
con los resultados de las pruebas, se retiraron los frascos de la placa caliente y se
dejaron enfriar a temperatura ambiente.

Se toman con una probeta 100 mL de la solucién de yodo 0.100 N en cada
matraz. Es necesario estandarizar la solucién de yodo justo antes del uso. Se
alterno la adicion de yodo a los tres frascos de modo que no se presentara ningun
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retraso en el proceso. Inmediatamente después se taparon los matraces y se agit6é
vigorosamente el contenido durante 30 + 1 s. Se filtr6 rapidamente cada mezcla
por gravedad a través de una hoja de papel filtro plegado (Whatman No.2V o
equivalente) en un vaso de precipitados.

Para cada filtrado se utilizaron de 20 a 30 mL de agua destilada para lavar. Se
desecharon las partes del lavado. Se utilizaron vasos limpios para recoger los
filtrados restantes. Se mezclé cada filtrado agitando en circulos el vaso de
precipitados y se agregdé con la probeta 50 mL de cada filtrado en un matraz
Erlenmeyer limpio de 250 mL Se titulé cada filtrado con solucion de tiosulfato
sédico 0.100 M estandarizado hasta que la solucion fue amarillo palido, se
adicion6 2 mL de la solucion de indicador de almidén y se continué la titulacién
con tiosulfato de sodio hasta que una gota produjo una solucién incolora. Se
registré el volumen de tiosulfato de sodio usado.

Para la determinacion de yodo absorbido por gramo de carbdn, se utilizd la
siguiente formula:

X/M = [A— (DF)(B)(S)]/M

Donde:
XI/M = yodo absorbido por gramo de carbono, mg/g

A = (N 2 normalidad del yodo) (12693.0)
DF = factor de dilucion
B = (N 1 normalidad del tiosulfato de sodio) (126.93)

S = tiosulfato de sodio (mL) y

M = carbo6n usado (g)
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6.12 Microscopia electronica de barrido (MEB).

Los andlisis se realizaron en un microscopio electrénico de barrido marca JEOL
Modelo JSM-6400 y en un micro analizador de la marca BRUKER Modelo
XFLASH-4010.

Las determinaciones de cada muestran se realizaron por duplicado y en cada una
se hicieron tres analisis puntuales para determinar los elementos presentes, asi
como la toma de microfotografias a diferentes aumentos. El total de muestras
analizadas fueron 12, 6 correspondientes a los carbones activados y las restantes
6 a las cenizas obtenidas de los mismos.

Preparacion de las muestras.

Las muestras analizadas deben ser representativas e idoneas. Es de importancia
proteger las muestras durante todo el procedimiento para evitar la contaminacion
de las mismas, éstas estuvieron libres de contaminantes volatiles ya que al
introducirlas en el microscopio podrian ser liberados en su interior.

La muestra se preparo fijandola en un soporte conductor, el fijador conté con una
cinta biadhesiva con la caracteristica de no deformarse bajo la accion del haz.

Para hacer conductora la muestra fue necesario recubrirla con una fina capa de
polvo de cobre hasta unos cuantos nandmetros de espesor para hacerlas
conductoras de electrones. Las muestras fueron observadas entre 200 y 1500
aumentos y a un voltaje entre 5 y 20 kv. Adicionalmente fue posible obtener
microfotografias de las superficies, gracias a que cuenta con una cémara
montada.
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7 ANALISIS Y DISCUSION DE RESULTADOS.

7.1 Calculo del contenido de humedad de las harinas de madera y corteza de
Eucalyptus cinerea bajo la norma ASTM: D2867 — 09 (2014).

Los contenidos de humedad de las harinas tanto de madera como de corteza se
encuentran dentro del rango de 6.59 al 7.29 % de contenido de humedad, ya que
las harinas estuvieron expuestas a la humedad presente en el ambiente.

Cuadro 1. Contenido de humedad de las harinas de madera y corteza E. cinerea.

Tipo de harina Madera E. cinerea Corteza E. cinerea
Muestra 1 % 7.29 6.76
Muestra 2 % 6.88 6.59
Muestra 3 % 6.86 6.84
Promedio % 7.01 6.73

Desviacidon estandar 0.19 0.10

7.2 Célculo del pH de las harinas de madera y corteza de Eucalyptus cinerea.

La medicion del pH por el método de suspension acuosa de las harinas presento
valores ligeramente acidos en los dos materiales de estudio, siendo un poco mas
acidos los valores obtenidos en las muestras de corteza, pudiendo ser debido al
alto contenido de extraibles que presenta en relacién con la madera.

Cuadro 2. pH harina de madera E. cinerea.

Madera pH 0 min pH 5 min | pH 4 horas pH 24 h pH 48 h
Muestra 1 5.24 5.22 5.25 5.22 5.21
Muestra 2 5.23 5.20 5.24 5.20 5.17
Muestra 3 5.23 5.23 5.24 5.19 5.17
Promedio 5.23 5.21 5.24 5.20 5.18
Desviacion 0.01 0.01 0.01 0.01 0.02
estandar
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Cuadro 3. pH harina de corteza E. cinerea.

Corteza pH 0 min pH 5 min | pH 4 horas pH 24 h pH 48 h
Muestra 1 4.76 4.78 4.78 4.77 4.73
Muestra 2 4.84 4.84 4.86 4,76 4,74
Muestra 3 4.89 4.82 4.79 4.75 4.74
Promedio 4.83 481 481 4.76 4.73
Desviacion 0.06 0.03 0.04 0.01 0.01
estandar

7.3 Contenido de humedad en los carbones activados madera, corteza
y testigo (Norma ASTM: D2867 — 14).

Segun los resultados obtenidos, los contenidos de humedad de los carbones
activados de madera y corteza de Eucalyptus cinerea son similares debido a que
se produjeron bajo las mismas circunstancias; en cambio, el carb6on activado
testigo de grado comercial presenta un contenido de humedad ligeramente menor.

Cuadro 4. Contenido de humedad de los carbones activados testigo, madera y corteza E. cinerea.

Tipo de carbon Madera Eucalyptus | Corteza Eucalyptus Testigo
activado cinérea cinerea
Muestra 1 % 5.58 5.34 4.89
Muestra 2 % 5.69 5.17 4.81
Promedio % 5.63 5.25 4.85
Desviacion 0.05 0.08 0.04
estandar

De acuerdo con los principales parametros de calidad que debe cumplir un carbon
activado para el uso en el tratamiento de aguas residuales, debe contener un
porcentaje de humedad al ser empacado del 5% como maximo (Cecen, 2014).

En algunos otros procesos industriales como en la recuperaciéon de oro, el
contenido de humedad del carb6n a emplear no debe exceder el 4% (McDougall,

1991).




7.4 Contenido de cenizas de los carbones activados de madera,
cortezay testigo Norma ASTM: D2866- 11.

Como se puede observar en los resultados los carbones activados a partir de
corteza de Eucalyptus cinerea mostraron porcentajes de cenizas mas altos que los
carbones activados de madera, esto podria suponerse debido a la composicion de
la corteza tanto interna como externa, la cual presenta mayor cantidad de
elementos inorganicos (Fengel y Wegener, 1998); asi como el carbon activado
testigo de grado comercial que también muestra cantidades mayores de
inorganicos, que puede deberse al material precursor del cual se obtuvo.

Cuadro 5. Contenido de cenizas de los carbones activados testigo, madera y corteza E. cinerea.

Tipo de Madera Eucalyptus Corteza Eucalyptus Testigo
ceniza cinerea cinerea
Muestra 1 % 1.61 3.03 5.54
Muestra 2 % 1.31 2.149 5.20
Muestra 3 % 1.59 2.515 5.20
Promedio % 1.5 2.56 5.32
Desviacion 0.16 0.44 0.19
estandar

A continuacion (Cuadro 6), se muestra una tabla en la cual se encuentran algunos
valores para el contenido de cenizas en los carbones activados a emplear en
algunos procesos (Cecen, 2014). También se corrobora que los carbones
activados obtenidos de corteza y madera de Eucalyptus cinerea cumplen con los
parametros para ser empleados en diferentes procesos industriales.

Cuadro 6. Porcentaje maximo de contenido de cenizas en carbones activados en diferentes procesos
industriales (Cecen, 2014).

Aguas Decloracion en | Purificacion Purificacion
residuales la industria del alcoholy | de reactivos

Proceso Lo S
farmacéutica y vodka guimicos
de alimentos
Contenido de 6 0.01 8 6

cenizas (%)
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7.5 Determinacion del pH de los carbones activados.

La determinacion del pH de los carbones activados en suspension acuosa se
efectia con la finalidad de clasificacion. Debido a la naturaleza del agente
activante de los carbones activados de madera y corteza de Eucalyptus cinerea el
cual fue &cido fosférico (HsPOas), se obtuvieron carbones activados con pH
ligeramente acidos, en cambio el carbon activado testigo de grado comercial
presentd un pH basico que puede deberse al método de carbonizacion y

activacion con el que se produjo.

Cuadro 7. pH del carbén activado de madera de E. cinerea.

C.A.Madera | pHOmin | pH5 min | pH 4 horas pH 24 h pH 48 h
Muestra 1 0.96 0.96 0.97 1.02 1.18
Muestra 2 1.05 1.06 1.05 1.10 1.20
Promedio 1.00 1.01 1.01 1.06 1.19
Desviacion 0.06 0.07 0.05 0.05 0.01
estandar

Cuadro 8. pH del carbén activado de corteza de E. cinerea.

C.A.Corteza | pHOmin | pH5 min | pH 4 horas pH 24 h pH 48 h
Muestra 1 0.99 0.96 0.95 1.04 1.23
Muestra 2 1.03 0.97 0.97 1.06 1.24
Promedio 1.01 0.96 0.96 1.05 1.23
Desviacion 0.03 0.01 0.01 0.01 0.01
estandar
Cuadro 9. pH del carbén activado testigo grado comercial.

C.A. Testigo pHO min | pH5 min | pH 4 horas pH 24 h pH 48 h
Muestra 1 10.42 10.45 10.36 10.34 10.36
Muestra 2 10.41 10.45 10.41 10.42 10.40
Promedio 10.41 10.45 10.38 10.38 10.38
Desviacion 0.01 0.00 0.03 0.05 0.03
estandar
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A continuacion, se muestra una tabla con algunos valores de pH para carbones

activados usados en diferentes procesos (Cuadro 10), (Cecen, 2014).

Cuadro 10. pH en carbones activados en diferentes procesos industriales.

Decloracion .,
e ., Remocion de
en la e Purificacion .
. . Purificacion particulas
industria Agua de .
Proceso - del alcohol I . contaminantes
farmacéutica purificada | reactivos
y vodka o en aguas
y de quimicos. :
. residuales
alimentos
Carbon . .
. 6 Alcalino 8 Alcalino 4.5
activado pH

Para que la acidez de los carbones activados obtenidos no fueran un factor
influyente en los analisis, se realizaron lavados con agua destilada caliente a los
carbones activados obtenidos de la madera y corteza de Eucalyptus cinerea, hasta
que se obtuvo un pH 5.

7.6 Calculo del numero de yodo de los carbones activados madera
cortezay testigo ASTM: D4607-14.

Como puede apreciarse los valores de niamero de yodo para todas las muestras
fueron del orden de los 737.26 a los 1181.82 mg/g, considerandose valores
promedio dentro de los pardmetros que se tienen para los carbones activados de
usos industriales (Cuadro 11).

Cuadro 11. Numero de yodo de los carbones activados testigo, madera y corteza E. cinerea.

Tipo de carbon Muestra 1 Muestra 2 Muestra 3 Promedio
activado mg/g mg/g mg/g mg/g
Madera 830.78 954.17 1181.82 988.92
Corteza 737.26 803.74 929.70 823.56
Testigo 823.80 943.27 1174.93 980.66
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Comparando los resultados obtenidos para el carbon activado de madera con los
de otros autores puede verificarse que las propiedades adsortivas del carbdén
activado de madera son incluso mejores que los obtenidos por Binti (2007), 959
mg/g para el carbon activado de coco, y por Velazquez y col. (2010), de 917 mg/g
de carbon de bambu y por Herrera y col. (2004), de aserrin de pino de 800 mg/g y

de aserrin de encino de 764 mg/g.

A continuacion, se muestran algunos rangos de numero de yodo minimos a
emplearse en diferentes procesos industriales propuestos por Cecen (2014)
(Cuadro 12).

Cuadro 12. Numeros de yodo en carbones activados en diferentes procesos industriales.

Numero de
yodo mg/g.

Tratamiento | Decloracién | Purificacién Agua Purificacion | Remocién de | Remocion
de aguas enla del alcohol | purificada de particulas de
residuales industria y vodka reactivos | contaminantes | disolventes

farmacéutica quimicos en aguas organicos
y de residuales de aguas
alimentos residuales
industriales
900 1000+ 700 900 1050 500 1000

7.7 Microscopia electronica de barrido (MEB).

A continuacion, se muestran los resultados obtenidos de los analisis a las
diferentes muestras de carbon activado de madera y corteza de Eucalyptus

cinerea, asi como de las muestras testigo del carbon activado de grado comercial.
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7.7.1 Microanalisis del carbon activado obtenido a partir de madera
Eucalyptus cinerea.

Figura 11. Elementos presentes en la muestra de carbén activado obtenido a partir de madera de
Eucalyptus cinerea.
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Cuadro 13. Porcentaje de elementos presentes en la muestra de carbén activado obtenido a partir
de madera de Eucalyptus cinerea.

Carboén 46.23

Oxigeno 53.19

Fésforo 0.58
Suma 100

En la figura 11 y en el cuadrol3, se puede apreciar el andlisis cualitativo y
cuantitativo de la muestra de carbon activado obtenido de la madera del
Eucalyptus cinerea. Se puede concluir que los elementos presentes en éstas,
ademas del carbono y el oxigeno por la propia naturaleza de la muestra, se
pueden encontrar pequefas cantidades de fosforo, ya que son restos del proceso
de la carbonizacion y activaciéon para la obtencién del mismo. Las cantidades de
cobre surgen como resultado de un tratamiento de metalizacion que se lleva a
cabo durante la preparacion de la muestra para el analisis en el microscopio, por
lo tanto, se descarta de los resultados.



Figura 12. Microfotografia a 500x de Figura 13. Microfotografia a 1000x de
una seccién del carbéon activado de una seccion del carb6én activado de

madera de Eucalyptus cinerea. madera de Eucalyptus cinerea.

Figura 14. Microfotografia a
1500x de una seccion del
carbon activado de madera de
Eucalyptus cinerea.

Analizando las figuras 12, 13 y 14 resultantes se pueden apreciar vistas
transversales de las fibras carbonizadas, quedando expuesta la porosidad del
material y aprecidandose libre de residuos dentro de los lumenes, ademas
presentando poros de diferentes tamafios, lo cual es un buen indicativo de que el
carbén activado obtenido tiene potencial para la adsorcion de sustancias.



7.7.2 Microanalisis carb6n activado obtenido a partir de corteza de
Eucalyptus cinerea.

Figura 15. Elementos presentes en la muestra de carbén activado obtenido a partir de corteza de
Eucalyptus cinerea.
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Cuadro 14. Porcentaje de elementos presentes en la muestra de carbén activado obtenido a partir
de corteza de Eucalyptus cinerea.

Carbén 42.89
Oxigeno 56.39
Fésforo 0.69
Cloro 0.03

Suma 100

Al igual que en la muestra anterior se puede observar que el microanalisis del
carbon activado obtenido de corteza de Eucalyptus cinerea, muestra mucha
similitud en cuanto a elementos presentes en la muestra, pueden apreciarse
pequefias cantidades de fosforo y cloro, como residuo de la carbonizacion y
activacion y el cobre del pretratamiento realizado a las muestras para su analisis.

38



cac11
SEl MAG: 1000 x HV: 16.0 kV 23 Ugﬂ’ﬂ

SE| MAG: 500 x HV: 16.0 kV WD: 24.0 mm

Figura 16. Microfotografia a 500x de Figura 17. Microfotografia a 1000x de
una seccién del carbon activado de una seccién del carb6n activado de
corteza de Eucalyptus cinerea. corteza de Eucalyptus cinerea.

Figura 18. Microfotografia a 500x de  Figura 19. Microfotografia a 1500x de
una seccion del carbon activado de una seccion del carbon activado de
corteza de Eucalyptus cinerea. corteza de Eucalyptus cinerea.

En las figuras 18 y 19 obtenidas del microanalisis, se puede observar que aunque
la muestra es de la corteza, hay muchas fibras carbonizadas semejantes a las
gue se encuentran en la madera, ademas de mencionar la porosidad presente en
la muestra; los lumenes de las células se ven sin residuos y de diferentes
diametros y dado que la microfotografia fue tomada en la vista transversal de las
fibras, se puede suponer que la totalidad de la longitud de la fibra esta libre;
ademas también es posible observar las cavidades vacias de las punteaduras en
las fibras con lo cual, el potencial de adsorcién del material supone que es un
carbon activado de muy buena calidad.



7.7.3 Microanélisis carbon activado comercial obtenido a partir de cascara de
coco.

Figura 20. Elementos presentes en la muestra de carbon activado comercial obtenido a partir de
céscara de coco.
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Cuadro 15. Porcentaje de elementos presentes en la muestra de carbon activado comercial
obtenido a partir de coco.

Carbon 32.00
Oxigeno 60.90
Sodio 4.93
Fosforo Trazas
Potasio 1.66
Hierro 0.51

Silicio Trazas

Azufre Trazas

Cloro Trazas

Aluminio Trazas

Magnesio Trazas
Suma 100

En la figura 20 y el cuadro 15 se puede apreciar una gran diferencia con respecto
a los microandlisis de las muestras de carbon activado de madera y corteza del
Eucalyptus cinerea, tanto la cantidad como el porcentaje de elementos presentes
es mayor debido posiblemente al precursor del cual se obtuvo el carbon activado,
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asi como del método de activacion. Como puede constatarse, alrededor del 8% de
la muestra corresponde a compuestos inorganicos de residuo, por lo tanto, se
podria suponer que el poder adsortivo disminuye ya que estos elementos
presentes ocupan un lugar en el carbén activado disminuyendo el area superficial
del material.
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Figura 21. Microfotografia a 500x de Figura 22. Microfotografia a 1000x de
una seccion del carbén activado una seccion del carbén activado
comercial de coco. comercial de coco.

Figura 23. Microfotografia a 1500x de
una seccion del carbén activado
comercial de coco.

En las microfotografias tomadas a la muestra (figuras 21, 22 y 23), se puede
observar poros de muy variados diametros y las superficies se muestran mas
homogéneas que en las microfotografias del carbon activado de madera y corteza
de Eucalyptus cinerea. Esto supondria que el material tiene un mayor poder
adsortivo ya que presenta un area superficial mas alta; también pueden apreciarse
particulas dentro y sobre la superficie del material, lo cual corresponde a los
elementos inorganicos que estan presentes en la muestra determinados en el
microanalisis, lo que explica una disminucion del poder adsortivo.
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7.7.4 Microandlisis de cenizas de carbon activado obtenido a partir de
madera Eucalyptus cinerea.

A continuacioén, se muestran los resultados obtenidos de los analisis puntuales de
las cenizas obtenidas de los carbones activados de madera, corteza y testigo.

Figura 24. Elementos presentes en la muestra de cenizas de carbdn activado obtenido a partir de
madera de Eucalyptus cinerea.
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Cuadro 16. Porcentaje de elementos presentes en la muestra de cenizas de carbon activado
obtenido a partir de madera de Eucalyptus cinerea.

Oxigeno 41.37
Cromo 07.62
Hierro 08.98
Niquel 20.77
Silicio 0.44
Fosforo 20.82

Suma 100
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Figura 25. Microfotografia a 200x de Figura 26. Microfotografia a 500x de
una seccion de las cenizas de carbon una seccién de las cenizas de carbon
activado de madera de Eucalyptus activado de madera de Eucalyptus
cinerea. cinerea.

Figura 27. Microfotografia a 1000x de una
seccion de las cenizas de carbdn activado
de madera de Eucalyptus cinerea.

En el microanalisis de las cenizas de carbon activado obtenido a partir de la
madera de E. cinerea figura 24 y cuadro 16, presenta los elementos que resultaron
de la calcinacion de la muestra los cuales corresponden principalmente a niquel,
hierro y fésforo como principales elementos presentes, siendo el fésforo resultado
residuo del acido fosférico con el cual se llevé a cabo la activacion del carbon. En
las microfotografias (figuras 25, 26 y 27), se puede apreciar que las cenizas son
sélidos no uniformes en general, ademas de observarse cristales amorfos,
midiendo los mas grandes aproximadamente 20 pm.
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7.7.5 Microandlisis de cenizas de carbon activado obtenido a partir de

corteza de Eucalyptus cinerea.

Figura 28. Elementos presentes en la muestra de cenizas de carbon activado obtenido a partir de

corteza de Eucalyptus cinerea.
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Cuadro 17. Porcentaje de elementos presentes en la muestra de cenizas de carbon activado

obtenido a partir de corteza de Eucalyptus cinerea.

Oxigeno 38.74
Fésforo 20.33
Cromo 05.08

Hierro 16.73
Niquel 19.00
Potasio 0.12
Suma 100
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Figura 29. Microfotografia a 200x de Imagen 30. Microfotografia a 500x de
una seccion de las cenizas de carbén una seccion de las cenizas de carbén
activado de corteza de Eucalyptus activado de corteza de Eucalyptus
cinerea. cinerea.

En el microanalisis de las cenizas de carbon activado obtenido a partir de la
corteza de E. cinerea figura 28 y cuadro 17, presenta los elementos que resultaron
de la calcinacion de la muestra los cuales corresponden principalmente a niquel,
hierro y fésforo como principales elementos presentes, al igual que el microanalisis
del carbén activado de madera presentando nuevamente al fésforo como
resultado residuo del acido fosforico con el cual se llevo a cabo la activacion del
carbon. En las microfotografias (figura 29 y 30) se puede apreciar también que las
cenizas son sdlidos no uniformes ni homogéneos.
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7.7.6 Microanalisis de cenizas de carb6n activado comercial obtenido a

partir de cascara de coco.

Figura 31. Elementos presentes en la muestra de cenizas de carb6n activado comercial obtenido

a partir de coco.
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Cuadro 18. Porcentaje de elementos presentes en la muestra de cenizas de carbon activado

comercial obtenido a partir de coco.

Oxigeno 59.36
Sodio 10.37

Magnesio Trazas
Silicio 9.23
Fosforo 0.26
Potasio 14.77
Titanio 0.08
Hierro 2.44
Bromo 3.37
Cloro 0.08
Azufre 0.04
Suma 100
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Figura 32. Microfotografia a 200x de Figura 33. Microfotografia a 500x de
una seccion de las cenizas de carbén una seccién de las cenizas de carbén
activado de coco. activado de coco.

El microanalisis de las cenizas de carbon activado comercial a partir de cascara de
coco (figura 31 y cuadro 18), presenta los elementos que resultaron de la
calcinacion de la muestra los cuales como puede constatarse son mas que en las
muestras de los carbones de E. cinérea, debido a la naturaleza del precursor del
cual se obtuvo el carbén. Dichos elementos corresponden principalmente a sodio,
silicio, potasio, hierro y bromo como principales elementos presentes. En las
microfotografias (figuras 32 y 33), se puede apreciar también que las cenizas son
sélidos no uniformes ni homogéneos.
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8 CONCLUSIONES.

1. Los carbones activados de corteza y madera de Eucalyptus cinerea, obtenidos
mediante el uso de H3POa4 al 30% de concentracion y a un radio de impregnacion
de 1.5 (gramos H3PO4 / gramos de precursor), poseen caracteristicas adsortivas
de buena calidad que pueden ser utilizados en los diferentes procesos como el
tratamiento de aguas residuales, purificacion de alcohol y vodka, remocién de
disolventes organicos, entre otros procesos ya que los resultados demuestran que
pueden competir con los carbones activados comerciales.

2. Como pudo constatarse en los resultados, se obtuvieron carbones activados
ligeramente acidos. Fue necesario su lavado con agua caliente en los cuales es
posible recuperar parte del acido fosforico (HsPOa) para su reutilizacion.

3. Los carbones activados de corteza y de madera de Eucalyptus cinerea, son
muy parecidos tanto en porcentajes como en cantidades de elementos presentes,
siendo el carbon activado de corteza el que presenta contenidos de inorganicos
mayores debido a la constitucién de la corteza.

4. En cuanto al analisis de las cenizas, se demuestra que el carbén activado de
grado comercial es el que presenta mayor variabilidad, tanto en porcentaje como
en namero de elementos.

5. Las tres muestras de carbdn activado (madera, corteza y testigo) presentan
superficies porosas bien definidas, suponiendo una capacidad adsortiva muy
buena.

6. Es de importancia mencionar el gran potencial que presenta esta especie de
Eucalyptus para la obtencién de carbdn activado por este método, ademas de que
es integral ya que se puede obtener el carbon activado tanto de la madera como
de la corteza y pudiéndose recuperar el agente activante de los lavados
posteriores, disminuyendo la existencia de residuos y haciendo un
aprovechamiento integral de la materia prima.
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10 ANEXOS.
Anexo 1.
1. Desighacién ASTM: D4607-14

Método De Prueba Estandar Para; La Determinaciéon Del indice De Yodo En
Carbon Activado.

Alcance

Este método de ensayo cubre la determinacion del nivel de activacion relativa
disponible o carbonos activados por adsorcién de yodo en solucidon acuosa. La
cantidad adsorbida de yodo (en miligramos) por 1 g de carbono utilizando, las
condiciones de ensayo enumeradas en el presente documento se denomina el
indice de yodo.

Esta norma no pretende considerar todos los problemas de seguridad, si los hay,
asociados con su uso. Es responsabilidad del usuario de esta norma establecer
las practicas de seguridad y cuidado adecuadas y determinar la aplicabilidad de
las limitaciones reglamentarias antes de su uso. Peligros especificos,
declaraciones se dan en la Seccién 7.

Documentos de referencia

Norma ASTM:

C819 Método de prueba para el area superficial especifica del carbén o grafito.
D1193 Especificacion estandar para el Agua de calidad reactiva

D2652 Terminologia relativa al carbén activado

D2867 Método de prueba para determinacion de humedad en carbén activado

D3860 Practicas de determinacion de la capacidad de adsorcion del carbén por
técnicas isotérmicas

E11 Especificacion para tamices de tela metalica para propdsitos de

E177 Précticas para el Uso de los Términos de precision y sesgo en los Métodos
de Ensayo ASTM

E287 Especificaciones para las buretas graduada del laboratorio



E288 Especificaciones para los frascos volumétricos del laboratorio
E300 Metodologia para el muestreo de quimicos industriales
2.2 Publicacion NIST:

Circular 602--- Ensayos de los aparatos volumétricos de vidrio

Resumen Del Método

Este método de ensayo se basa en una isoterma de adsorcion de tres puntos (ver
practica 3860) Una solucidon estandar de yodo se trata con tres pesos diferentes
de carbdén activado, en condiciones especificas. Las soluciones tratadas de
carbono se filtran para separar el carbono de la solucién de yodo (filtrado). El yodo
que queda en el filtrado se mide por titulacion. La cantidad de yodo eliminado por
gramo de carbono se determina para cada dosis de carbdn y los datos resultantes
se utilizan para trazar una isoterma de adsorcion. La cantidad de yodo absorbido
(en miligramos) por gramo de carbono a una concentracion de yodo residual de
0,02 N se expresa como el numero de yodo.

La concentracion de yodo en la solucion estandar afecta la capacidad del carbon
activado para la adsorcion de yodo. Por lo tanto, la normalidad de la solucion de
yodo estandar debe ser mantenida a un valor constante (0,100 + -0.001N) para
todas las mediciones de numero de yodo.

Los aparatos requeridos constan de diversos articulos de vidrio del laboratorio
utilizados para la preparacién de soluciones en contacto con la solucion estandar
de yodo y el carbdn. Los equipos de filtracibn y de valoracion también son
necesarios.

Significado Y Uso.

El nimero de yodo es un indicador relativo de la porosidad en el carbén activado.
Necesariamente no proporciona una medida de la capacidad del carbono para
adsorber en otras especies. El indice de yodo se puede utilizar como una
aproximacion del area superficial de algunos tipos de carbones activados (véase el
método de prueba C819). Sin embargo, debe tenerse en cuenta que cualquier
relacion entre la superficie y el nimero de yodo no se puede generalizar. Esto
varia dependiendo de la materia prima de carbono, las condiciones de
procesamiento y la distribucion de volumen de poros (ver Definiciones D2652).



La presencia de volatiles adsorbibles, azufre y los extraibles acuosos puede
afectar el indice de yodo que se mide en el carbon activado.

Aparatos.

Nota- Todo el equipamiento de medicion debe cumplir o superar los requisitos de
la Circular 602 del NIST. El equipo volumétrico de cristal cominmente se designa
como "cristal A". Ver también Especificaciones E287 y E288.

Balanza analitica, precision + -0.0001g.

Bureta, capacidad de 10 ml o 5 ml bureta de precision.

Matraces Erlenmeyer, capacidad de 250 ml con tapones de vidrio esmerilado.
Matraz, Erlenmeyer de boca ancha, capacidad de 250 ml.

Probetas graduadas, de varios tamafios.

Botellas color &mbar, para el almacenamiento de soluciones de yodo y tiosulfato.
Embudos, la parte superior de 100 mm de didmetro interior.

Papel filtro, 18.5-cm papel doblado previo, Whatman N° 2V o equivalente.
Pipetas, tipo volumétrico, 5,0, 10,0, 25,0, 50,0 y 100,0 ml de capacidad.
Matraces aforados, 1L.

Cilindros graduados 100 ml y 500 ml.

Reactivos.

Pureza de los reactivos---Reactivos grado analitico pueden ser utilizados en todas
las pruebas. A menos que se indique lo contrario, se pretende que todos los
reactivos deberan ser conformes con las especificaciones del Comité de Reactivos
Analiticos de la Sociedad Quimica Americana, cuando dichas especificaciones
estén disponibles. Otros grados pueden ser utilizados siempre que se comprueba
primero que el reactivo es de pureza suficientemente alta para permitir su uso sin
disminuir la exactitud de la determinacion.

Pureza del agua---Las referencias al agua se entiende que significa agua grado
reactivo conforme a la especificacion D1193 Tipo Il para agua grado reactivo.

Acido clorhidrico concentrado.



Tiosulfato de sodio (Na2S203 - 5H20).
Yodo.

Yoduro de potasio.

Yodato de potasio, patron primario.
Almidén soluble de papa o arroz.
Carbonato de sodio.

Peligros.

Peligros potenciales asociados con la realizacion de este procedimiento de
ensayo. No es el propésito de esta norma hacer frente a todos los posibles riesgos
de salud y seguridad que se planteen con su uso. El usuario es responsable de
establecer las practicas de cuidado y de seguridad apropiadas antes de este
procedimiento de ensayo. Determinar la aplicabilidad de las regulaciones federales
y estatales antes de intentar utilizar este método de ensayo.

El personal que realice el procedimiento indice de yodo debe ser consciente de los
posibles riesgos para la seguridad y la salud asociados con los productos
quimicos utilizados en este procedimiento. La "Hoja de datos de seguridad del
material" (MSDS) para cada reactivo que figuran en la seccion 6 debe ser leido y
entendido. Precauciones especiales que deben tomarse durante el uso de cada
reactivo se incluyen en la "Hoja de Seguridad" (MSDS). Procedimientos de
primeros auxilios para el contacto con una sustancia quimica también se
enumeran en su "Hoja de Seguridad”. Una "Hoja de datos de seguridad" para
cada reactivo se puede obtener del fabricante. Otra informacién de seguridad y
peligro para la salud de los reactivos utilizados en este procedimiento estan
disponibles.

El manejo cuidadoso y una buena técnica de laboratorio se deben utilizar siempre
cuando se trabaja con productos quimicos. Se debe evitar el contacto con el acido
clorhidrico o el vapor del acido. También se debe tener cuidado para evitar
quemaduras durante el calentamiento de las diferentes soluciones en el
procedimiento de ensayo.

El usuario de este método de ensayo debe cumplir con las regulaciones federales,
estatales y locales para la eliminacion segura de todas las muestras y reactivos
utilizados.

Preparacion De Las Soluciones.



Solucién de acido clorhidrico (5% en peso) --- Afadir 70 ml de &cido clorhidrico
concentrado para 550 ml de agua destilada y mezclar bien. Una probeta graduada
se puede utilizar para la medicién de volumen.

Tiosulfato de sodio (0.100N) --- Disolver 24.820g de tiosulfato de sodio en
aproximadamente 75 + -2.5mL de agua destilada. Afadir 0.10 + -0.01 g de
carbonato de sodio para minimizar la descomposicion bacteriana de la solucion de
tiosulfato. Transferir cuantitativamente la mezcla a un matraz aforado de 1 litro y
diluir hasta la marca. Deje reposar la solucién por lo menos 4 dias antes de la
utilizacion. La solucion se debe almacenar en una botella ambar.

Solucion de yodo (0,100 + -0.001N) --- Pesar 12.700 g de yodo y 19.100 g de
yoduro de potasio (KI) en un vaso de precipitados. Mezclar el yodo y yoduro de
potasio seco. Aiadir 2 a 5 ml de agua en el vaso y mezclar bien. Continuar
afadiendo pequefios incrementos de agua (aproximadamente 5 ml) mientras se
agita hasta que el volumen total sea de 50 a 60 ml. Permitir que la solucién repose
un minimo de 4 horas para asegurar que todos los cristales se disuelven
completamente. Realizar agitaciébn ocasional durante este periodo de 4 horas.
Transferir cuantitativamente a un matraz aforado de 1 litro y aforar hasta la marca
con agua destilada. Es importante que la solucion de yodo estandar tenga una
relacion en peso de yoduro-yodo de 1,5 a 1. Guardar la solucion en una botella
ambar.

Solucion de yodato de potasio---Secar 4 o0 mas gramos de yodato de potasio de
grado estandar primario (KIO3) a 110 + -5 ° C durante 2 horas y enfriar a
temperatura ambiente en un desecador. Disolver 3,5667 + _0.1mg de yodato de
potasio seco en aproximadamente 100 ml de agua destilada. Transferir
cuantitativamente a un matraz aforado de 1 litro y aforar hasta la marca con agua
destilada. Mezclar bien y guardar en una botella con tapon de vidrio.

Solucién de almidén --- Mezclar 1.0 + -0.5 g de almidon con 5 a 10 mL de agua
fria para hacer una pasta. Afadir un adicional de 25 + -5 ml de agua mientras se
agita la pasta de almidon. Verter la mezcla agitandola, en 1 L de agua y se deja
hervir durante 4 a 5 minutos. Esta solucion se debe hacer todos los dias.

Estandarizacién de las Soluciones.

Estandarizacion del tiosulfato de sodio 0.100 N--- Pipetear 25,0 ml de yodato de
potasio (KIO3) de la solucion del punto 8.4 en una pipeta de titulacion de 250 ml (o
en un matraz Erlenmeyer de boca ancha). Afadir 2,00 + -0.01 g de yoduro de
potasio (KI) al matraz y agitar para disolver los cristales de yoduro de potasio.
Pipetear 5.0 ml de &cido clorhidrico concentrado en el matraz. Titular el yodo libre
con una solucion de tiosulfato de sodio hasta que se observe un color amarillo



claro en el matraz. Afadir unas gotas de indicador de almidén (8.5) y continuar la
titulacion gota a gota hasta que se produzca una solucién incolora.

Determinacion de la normalidad de tiosulfato de sodio:
N1= (P*R)/ S

Donde:

N1= N de Tiosulfato de sodio

P= Yodato de potasio en mL

R= N de yodato de potasio y

S= Tiosulfato de sodio en mL

La etapa de titulacion debe hacerse por triplicado y la Normalidad resulta del
promedio. Si el rango de valores es superior a 0.001 N deben realizarse replicas
adicionales.

Estandarizacion de la Solucion de Yodo 0.100+-0.001 N---Pipetear 25 ml de la
solucién de yodo (8.3) en un matraz Erlenmeyer de 250 ml. Titule con tiosulfato de
sodio normalizado (9.1) hasta que la solucion de yodo sea de color amarillo claro.
Afada unas cuantas gotas de indicador de almidon y proseguir la valoracion gota
a gota hasta que una gota produzca una solucién incolora. Determine la
normalidad de la solucion de yodo como sigue:

N2=(S*N1) /|

Donde:

N2 = N del yodo

S = Tiosulfato de sodio en mL
N1 = N del tiosulfato de sodio, y
I = Yodo en ml

La etapa de titulacion debe hacerse por triplicado y la Normalidad resulta del
promedio. Si el rango de valores es superior a 0.003 N deben realizarse replicas
adicionales. La concentracion de la solucién de yodo debe ser 0.100+-0.001N. Si
esta exigencia no se cumple, repetir 8.3y 9.2.



Procedimiento

El procedimiento se aplica en polvo o granulado de carbon activado. Cuando el
ensayo se realizara en carbén granular debe moler una muestra representativa
(véase la norma ASTM E300) hasta un 60% en peso (0 mas hasta pasar a través
de un tamiz de malla 325) y 95% en peso 0 mas hasta pasar a través de un tamiz
de malla 100 (Serie de Tamices de Estados Unidos, véase Especificacion E11). El
carbon recibido en forma de polvo puede necesitar molienda adicional para
cumplir con el requisito de tamafio de particula dada anteriormente.

Secar el molido de carbon al 10.1 de acuerdo con la norma ASTM D2867. Enfriar
el carbon seco a temperatura ambiente en un desecador.

La determinacion del indice de yodo requiere una estimacion de tres porciones de
carbon. En la seccion 11.4 se describe cdmo estimar las dosis de carbon que se
utilizara. Después de estimar las dosis de carbdn, pesa tres cantidades apropiadas
de carbdn seco lo mas exacto posible. Transferir cada muestra pesada de carbén
a un matraz Erlenmeyer de 250 mL limpio y seco, con un tapon de vidrio
esmerilado.

Mida con una pipeta 10,0 ml de solucién de &cido clorhidrico al 5% en peso en
cada frasco que contienen el carbon. Tapar cada frasco y agitar suavemente hasta
que el carbon este completamente impregnado. Aflojar los tapones para ventilar
los frascos, coléquelos en una placa caliente en una campana de humos, y llevar
el contenido a ebullicion. Dejar hervir suavemente durante 30 + - 2s para eliminar
cualquier sulfuro que pueda interferir con los resultados de las pruebas. Retire los
frascos de la placa caliente y dejar enfriar a temperatura ambiente.

Mida con una pipeta 100.0 mL de la solucion de yodo 0.100 N en cada matraz.
Estandarizar la solucion de yodo justo antes del uso. Alternar la adicién de yodo a
los tres frascos de modo que no se presente ningun retraso en el proceso.
Inmediatamente tapar los matraces y agitar vigorosamente el contenido durante 30
+ - 1s. Filtrar rapidamente cada mezcla por gravedad a través de una hoja de
papel filtro plegado (Whatman No.2V o equivalente) en un vaso de precipitados. El
equipo para la filtracion debe estar preparado con antelacién, asi no se producira
demora en la filtracion de las muestras.

Para cada filtrado, utilice los primeros 20 a 30 ml de la pipeta para lavar.
Deséchelas partes del lavado. Use vasos limpios para recoger los filtrados
restantes. Mezcle cada filtrado agitando en circulos el vaso de precipitados y
agregue con la pipeta 50 mL de cada filtrado en un matraz Erlenmeyer limpio de
250 mL. Titular cada filtrado con solucibn de tiosulfato sédico 0.100M
estandarizado hasta que la solucion sea amarillo pélido. Afadir 2 ml de la solucion



de indicador de almiddn y continuar la titulacién con tiosulfato de sodio hasta que
una gota produzca una solucién incolora. Registrar el volumen de tiosulfato de
sodio usado.

Célculos

La capacidad de un carbono para cualquier adsorbato depende de Ila
concentracion del adsorbato en solucién. Las concentraciones de la solucion
estandar de yodo y el filtrado se deben especificar o deben ser conocidos. Es
necesario determinar un peso de carbono apropiado para producir
concentraciones finales coincidiendo con la definicibn de indice de yodo. La
cantidad de muestra de carbon para ser utilizado en la determinacion se rige por la
actividad del carbédn. Si normalidades del filtrado (C) no estan dentro del rango de
0.08N a 0,04 N, repita el procedimiento usando diferentes pesos de carbono.

Se requieren dos célculos para cada dosis de carbono, como X/ My C.
Para calcular el valor de X / M, primero deriva los valores siguientes:
A = (N2) (12693.0)

Donde:

N2 = N del Yodo (del 9.2)

B = (N1) (126.93)

Donde:

N1 = N del tiosulfato de sodio (del 9.1)

DF=(1+H)/F

Donde:

DF = factor de dilucion

| = mL de Yodo (de 9.2)

H = mL de acido clorhidrico 5% y

F = mL del filtrado

Por ejemplo, si se utilizan 10 mL de HCI y 50 mL del filtrado:



DF = (100 + 10) /50 =2.2
Calcule el valor de X / M de la siguiente manera:

XIM = [A-(DF) (B) (S)I/M

Donde:

X/M = yodo absorbido por gramo de carbono, mg/g
S = mL de tiosulfato de sodio y

M = g de carbon usado

Calcule el valor de C como sigue:

C = (N1*S)/F

Donde:

C = N del filtrado residual

N1 = N del tiosulfato de sodio y

F = mL del filtrado

Utilice papel logaritmico, para realizar un diagrama X / M (en ordenadas) frente a
C (como la abscisa) para cada una de las tres dosis de carbono (véase la Fig.1).
Calcule el ajuste por minimos cuadrados para los tres puntos y la trama. El indice
de yodo es el valor X / M a una concentracion de yodo residual (C) de 0,02 N. El
coeficiente de regresion de los ajustes por minimos cuadrados debe ser mayor
que 0.995.

La dosis de carbono puede ser estimada como sigue:

M = [A-(DF) (C) (126.93) (50))/E

Doénde:
M = g de Carbon
A = (N2) (12693.0),

DF = Factor de dilucion (ver 11.2.1)



C = Yodo residual y
E = Numero de yodo estimado del carbon

Tres dosis de carbono se calculan usando tres valores de C (por lo general 0.01,
0.02y 0.03).

Reporte
Los informes deben incluir lo siguiente:

Identificacion completa de la muestra, incluyendo la fuente, el nimero de lote del
fabricante, y el tipo de carbono.

El indice de yodo de isoterma de adsorcion, el valor de yodo con un limite de
confiabilidad de 95% para la determinacion.

Precision y compartimientos

La precision entre laboratorios para este método de ensayo se determind
mediante pruebas en el que participaron seis laboratorios. El carbon activado a
partir de cinco materias primas diferentes se utilizé durante las pruebas.

Los siguientes criterios deben utilizarse para determinar la aceptabilidad de los
resultados:

Repetibilidad (Dentro de Laboratorios)--- La precision de este método de ensayo
en la determinacion de indice de yodo de carbones activados comprende desde
600 hasta 1450 de indice de yodo es del + -5,6% del valor medio medido en
miligramos de yodo absorbido por gramo de carbdn. Este rango corresponde a 2S,
o los limites de confianza del 95%, tal como se definen en la Practica E177. Si dos
resultados determinados en el mismo laboratorio difieren en mas de 5,6%, se
deben considerar sospechosos.

Reproducibilidad (entre laboratorios)--- La precision entre laboratorios de este
método de ensayo en la determinacién de indice de yodo de carbones activados
comprende desde 600 hasta 1450 de indice de yodo, esto es + -10,2% del valor
medio, medido en miligramos de yodo absorbidos por gramo de carbén. Este
rango corresponde a 2S o0 95% de limite de confianza, tal como se define en la
Practica E177. Los resultados obtenidos por dos laboratorios diferentes, que
difieren en mas de 10,2% deben considerarse sospechoso.



Anexo 2.

2. Designacién ASTM: D2867 — 09 (Reprobada 2014)

Método Estandar De Prueba Para La Humedad En El Carbdn Activado
Alcance.

Este método de ensayo proporciona tres procedimientos para la determinacion del
contenido de humedad en el carbon activado. Los procedimientos también se
pueden utilizar para muestras secas que se necesite para otras pruebas. Los
métodos de secado en horno (estufa) y balance de humedad, son usados cuando
el agua es el uUnico material volatil presente y se encuentra en cantidades
significativas, y el carbén activado no es sensibles al calor (algunos carbones
activados pueden inflamarse espontaneamente a temperaturas bajas como 150 °
C). El método de extraccion de xileno se usa cuando se sabe o se sospecha que
el carbon es sensible al calor o por contener compuestos organicos no miscibles
con agua en lugar de o ademas de agua. EI método de secado en horno (estufa)
que se describe en este método de ensayo se puede usar como referencia para el
desarrollo de técnicas instrumentales para la determinacion de la humedad en el
carbon activado.

Los valores de las unidades estan indicados en el Sl y deben ser considerados
como los estandares. No hay otras unidades de medida que se incluyen en esta
norma.

Esta norma no pretende considerar todos los problemas de seguridad asociados
con su uso. Es responsabilidad del usuario de esta norma establecer las practicas
de seguridad y cuidado y determinar la aplicabilidad de las limitaciones
reglamentarias antes de su uso.

Documentos de referencia
Normas ASTM

E177 Practica para uso de los términos de precision y sesgo en los Métodos de
Ensayo ASTM

E691 Préactica para la realizacion de un estudio entre laboratorios para determinar
la precision de un método de prueba



Resumen del Método de Ensayo

Método De Prueba De Secado Al Horno- Una muestra de carbdn se pone en una
capsula seca y cerrada (peso conocido de la capsula) posteriormente se pesa con
precision. La capsula se abre y se coloca con la tapa en un horno precalentado. La
muestra se seca hasta peso constante luego se retira del horno con la capsula
cerrada y se enfria a temperatura ambiente. La capsula cerrada se pesa de nuevo
precisamente. La pérdida de peso se expresa como un porcentaje del peso de la
muestra original.

Método De Prueba De Extraccion Con Xileno- Un peso exacto conocido de carbon
se pone en un matraz de ebullicién. Se afiade un volumen conocido de xileno en el
matraz posteriormente se conecta a una trampa de agua. Una placa caliente se
utiliza para calentar el xileno hasta que hierva. La temperatura se controla para
permitir el reflujo constante. El reflujo continda hasta que pare de colectarse agua
en la trampa. El peso del agua recogida se expresa como un porcentaje del peso
de la muestra original.

Método De Prueba De Equilibrio De Humedad- Una muestra de carbon activado
se coloca en una balanza de humedad y el peso se mide con precision. La
muestra se seca hasta peso constante. La pérdida de peso se expresa como un
porcentaje del peso de la muestra original.

Significado Y Uso

El contenido de humedad en el carbon activado se requiere a menudo para definir
y expresar sus propiedades en relacion con el peso neto del carbono.

El contenido de humedad del carb6on activado suele aumentar envasado en
recipientes tipicos de envio durante el transporte y almacenamiento. Los
consumidores del carbén activado en aplicaciones en las que un bajo contenido de
humedad es importante deben ser conscientes de este efecto.

METODO DE SECADO EN HORNO

Equipo



Humedad Del Horno- Se pueden utilizar la mayoria de los hornos de secado de
circulacion forzada con calefaccion eléctrica comercial capaz de regular la
temperatura entre 145y 155 ° C.

Capsulas con Tapas- Vasos de precipitados, contenedores para pesar con tapas
de vidrio esmerilado o cajas de metal con tapa sin fisuras pueden ser utilizadas.
Deben ser o mas planas posible para un cédmodo manejo.

Desecador.

Materiales

Desecante- cloruro de calcio anhidro u otro desecante adecuado.
Procedimiento Para Carbdn Activado Que Pasa Por Un Tamiz No. 50

Sumerja una cuchara o espétula en el contenedor de la muestray tome de un 1 a
2 g de la muestra representativa. Poner esto en una capsula seca y con tapa
previamente tarada, pese 0.5 mg y cierre. La profundidad del carbén en la capsula
no debe exceder de 1,25 cm.

Retire la tapa y coloque la cdpsula y la cubierta en un horno de circulacion forzada
precalentado (a 145 -155 ° C). Cierre la estufa y secar hasta peso constante (3 h
suele ser suficiente). Abra el horno y cubra las capsulas rapidamente. Enfriar en
un desecador a temperatura ambiente y pesar.

Procedimiento Para Carbon Activo Pasado Por Un Tamiz Mas Grande Que No. 50

Utilice 5 a 10 g de muestra representativa y pese con precision de 2 mg.
Completar el andlisis como se describe en la Seccién 7.

Calculos.
Calcule el contenido de humedad como sigue:
% En peso de humedad = [(C-D) / (C-B)] X100
Donde:
B = Peso de la capsula con tapa en g

C = peso de la capsula con tapa ademas muestra original en g y

D = peso de la cdpsula con tapa ademas muestra seca en g.



METODO DE EXTRACCION XYLENO
Equipo

Matraz de ebullicibn-Un matraz Erlenmeyer de fondo plano de 300 ml con juntas
esmeriladas.

Condensador- Condensador de 300 mm refrigerado por agua del tipo Allihn con
juntas esmeriladas.

Tubo de secado con filtro de fibra de vidrio que contenga un
desecante adecuado.

Trampa de agua- Trampa de humedad Bidwell y Sterling de
10 ml o un receptor Dean y Stark con juntas esmeriladas. La
trampa de agua debe estar limpia de modo que la forma del
menisco al final de la prueba este igual que al principio.

Nota 1: La trampa puede estar recubierta con una resina de
silicona para dar un menisco uniforme. Para cubrir la trampa,
primero limpie con un limpiador adecuado. Enjuague la
trampa limpia con una resina de silicona y después de drenar
durante unos minutos, hornear durante 1
hora aproximadamente a 200 ° C.

Placa caliente- Una placa calentada eléctricamente con
control de temperatura y elementos adjuntos.

Reactivos . '
FIS. 1 Moishre Delamination Apparatus

Xileno- Calidad de reactivo de acuerdo con las especificaciones de la Comisién de
Reactivos Analiticos de la Sociedad Quimica Americana.



Peligros

El uso de xileno caliente presenta un peligro de incendio debe estar disponible el
equipo adecuado de extincion de incendios.

Montaje del equipo

Limpie el condensador, matraz, y la trampa cuidadosamente, secar para
asegurarse de que esta libre de agua. Montar el condensador y trampa, como se
muestra en la Fig. 1.

Nota2: Se prefiere una fuente de calentamiento indirecto debido a la muy fuerte
absorcion de la radiacion infrarroja por el carbon activado y al mayor aumento de
temperatura resultante que la de la atmdsfera circundante.

Procedimiento

Tarar el frasco de la muestra. Tome con una cuchara o espatula 25 a 50 g de
muestra. A continuacion, se coloca en el matraz de ebullicién, pese nuevamente la
muestra lo mas cercano a 0.1 g. Se afladen 100 ml de xileno y se conecta el
matraz de ebullicién a la trampa de agua. Para carbonos que tienen una densidad
de menos de 0.30 g / cm 3, 200 ml de xileno se debe utilizar para una muestra de
25¢.

Coloque la placa caliente bajo el matraz y lleve a ebullicién. Ajuste el control de
temperatura de manera que el reflujo del xileno sea a la velocidad de
aproximadamente 1 gota / s desde la punta del condensador. Continuar el reflujo
hasta que no haya mas aumento de la capa de agua en la trampa durante un
periodo de 30 min (de 2 a 8 h pueden ser necesarias).

Calculos
Calcule el contenido de humedad como sigue:
Contenido de humedad % = [V/ (C- E)] X 100
Done:
V = Cantidad de agua colectada en mL,

C = Peso inicial de la muestraen g



E = Peso de la muestra después de remover la humedad
en g.

Célculo para la correccion de la humedad en carbon para determinar el peso de la
muestra de carbén base seca, de la siguiente forma:

Peso inicialdel carbén (sinsecar) X (100%—% de humedad de 15.1)
(100%)

Correccién de peso (base seco) =

METODO DE BALANCE DE HUMEDAD
Equipo

Balanza de humedad- Que tenga una sensibilidad de 0.1 mg y preferentemente
que tenga una fuente de calentamiento indirecta.

Procedimiento Para Carbén Activado Pasado Por Tamiz No. 50

Configurar la balanza de humedad de acuerdo con las instrucciones del fabricante.
La temperatura no debe superar los 150 ° C.

Coloque una muestra representativa de aproximadamente 1 a 2 g en balanza de
humedad y determinar su peso lo més préximo a 0.1.

Cierre la tapa y ponga en marcha la maquina.

Una vez que la pérdida de peso bajo estas condiciones de secado es inferior a 1
mg durante 30 s, la muestra se considera seca y la pérdida de masa porcentual se
debe registrar al 0,1% mas cercano.

Procedimiento Para Carbon Activado Mayor A Un Tamiz No. 50

Configurar la balanza de humedad de acuerdo con las instrucciones del fabricante.
La temperatura no debe superar los 150 ° C.

Coloque una muestra representativa de aproximadamente 5 a 10 g en balanza de
humedad y determinar su peso lo mas proximo a 0.1.

Complete la determinacién como se indica en la seccién 17.



Calculos

Calcule el contenido de humedad como sigue:
Contenido de humedad % = [(A- B) / A] X 100

Donde:

A = Peso de la muestra antes del calentamiento en g

B = Peso de la muestra después del calentamiento en g

Carboén activado; Humedad



Anexo 3.

3. Designacién ASTM: D2866- 11

Método Estandar Para Contenido Total De Cenizas En Carbon Activado.
Alcance

Este método cubre la determinacién del contenido total de cenizas en el carbén
activado.

Principio
Ignicién de la muestra hasta peso constante.
Materiales Y Equipo

Mufla, que tenga circulacion de aire, capaz de regular la temperatura de 650 + 25
°C.

Crisol resistente a la alta temperatura.
Balanza analitica, precision de 0.1 mg.

Desecador que contenga un agente secante eficiente.

Muestra

Deshidrate una muestra adecuada de carbdn activado a peso constante a 150 °C
(3 horas son usualmente suficientes).

Procedimiento

Ponga a ignicion el crisol en la mufla a 650 + 25 °C por 1 hora. Después coloque el
crisol en el desecador. Y permita enfriar a temperatura ambiente, posteriormente
pesar lo méas exacto a 0.1mg.

Pese lo més exacto a 0.1mg de carbdén activado suficientemente seco, de esta
forma la cantidad estimada de cenizas sera de 0.1 g, en el crisol en ignicion.



Coloque el crisol en la mufla a 650 £ 25 °C. La ignicion durara entre 3 a 16 horas
dependiendo del tipo de carbon activado y del tamafio de particulas. La ignicién
puede considerarse completa cuando se logre el peso constante.

Coloque el crisol en el desecador y permita su enfriamiento a temperatura
ambiente. Cuando este frio, manipule cuidadosamente el crisol para evitar la
pérdida de ceniza. Pese lo méas exacto a 0.1 mg.

Resultados

El contenido de cenizas Ac esta dado en porcentaje por:

F-G
Ac =100 BTG

Donde:
G= Masa del crisol vacio en g.
B=Masa del crisol mas la muestra seca en g.

F= Masa del crisol mas las cenizas de la muestra en g.



