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RESUMEN

Los tintes capilares estan considerados en la lista de contaminantes emergentes y el
tratamiento convencional no es suficiente para atrapar estos pigmentos contenidos en los
tintes capilares. El objetivo de este trabajo es realizar un estudio cinético de adsorcion del
tinte capilar Castafio violeta haciendo uso del carbon activado a partir de cascarilla de
cacao. Se hizo pruebas experimentales para poder determinar primeramente la cantidad
de activamente mas eficiente para preparar el carbon activado, posterior a ello se hizo una
precipitacion acida a la solucion de tinte capilar CV vy filtrado convencional para poder
retirar los compuestos afiadidos que contiene el tinte. Se determin6 el pH 6ptimo para la
adsorcion usando la absorbancia y curva de calibracion, la cantidad optima de adsorbente
a través de medidas de absorbancia tomando 7 valores de peso y el tiempo optimo de
adsorcion a través de valores de absorbancia y un estudio ANOVA Los resultados nos
indican que la mejor relaciéon de peso de materia prima con acido fosférico es 1:1,
obteniendo una remocion de tinte del 94.61%, el tiempo dptimo de remocion es a los 90
minutos, el pH 6ptimo de adsorcion es a pH 4 y la cantidad 6ptima de adsorbente es 0,1g
para 100mL de solucion de tinte capilar. En conclusion, se observé que el carbon activado
de cascarilla de cacao es eficiente para adsorcion del tinte capilar con concentracion
inicial de 7,635mg/L a 0,356mg/L después de la adsorcion y se ajusta al modelo cinético

de pseudosegundo orden.

Palabras clave: Cascarilla de cacao, Adsorcion, Tintes, Capilares, Carbon activado,

Cinética.
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ABSTRACT

Hair dyes are considered on the list of emerging contaminants and conventional treatment
is not sufficient to trap these pigments contained in hair dyes. The objective of this work
is to perform a kinetic study of adsorption of violet brown hair dye using activated carbon
from cocoa husk. Experimental tests were carried out to first determine the most efficient
amount of active ingredients to prepare the activated carbon, then an acid precipitation of
the CV capillary dye solution and conventional filtration were carried out to remove the
added compounds contained in the dye. The optimum pH for adsorption was determined
using the absorbance and calibration curve, the optimum amount of adsorbent through
absorbance measurements taking 7 weight values and the optimum adsorption time
through absorbance values and an ANOVA study The results indicate that the best ratio
of raw material weight with phosphoric acid is 1:1, obtaining a dye removal of 94. 61%,
the optimum removal time is 90 minutes, the optimum adsorption pH is pH 4 and the
optimum amount of adsorbent is 0.1g for 100mL of capillary dye solution. In conclusion,
it was observed that cocoa husk activated carbon is efficient for adsorption of capillary
dye with initial concentration of 7.635mg/L to 0.356mg/L after adsorption and fits the

pseudo-second order kinetic model.

Key words: Cocoa husk, adsorption, dyes, capillaries activated carbon, kinetics.
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CAPITULO I
INTRODUCCION

1.1 IDENTIFICACION DEL PROBLEMA

En un estudio realizado por (Pefia et al., 2019), mencionan sobre la identificacion
de numerosos contaminantes emergentes entre los cuales se encuentran los productos de
cuidado personal y belleza que son sustancias de uso comun, entre ellos mencionados los
de limpieza, cosméticos, jabones, perfumes, dentifricos, champus, tintes capilares, etc. Al
usarse este tipo de productos a diario o usualmente, se detectaron presencia de estos en
aguas subterraneas, aguas residuales domésticas y los que derivan de la industria, estos
pueden estar presentes desde cantidades que van desde ng a mg. Los tratamientos
convencionales para la purificacion que generalmente se realiza a este tipo de aguas no

son muy eficientes para remover este tipo de contaminantes (Ebele et al., 2017).

Estos contaminantes no sufren alteraciones metabolicas, por lo cual se mezclan
con mayor facilidad en los recursos hidricos los que a su vez provocan un impacto en las

aguas subterraneas y la escorrentia urbana.

En caso de los tintes capilares contienen compuestos como benzofenona,
derivados de fenoles, alquilfenoles, metil parabeno, amoniaco, para fenilendiamina,
diaminofenoles, diamino bencenos que se esparcen en las aguas subterraneas y lagos,
debido a que muchos de estos compuestos no se pueden degradar por completo y
finalmente se descargan en las fuentes de agua receptoras.(Pefia-Guzman et al., 2019) y

(Barcelo & Lopez, 2008).
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1.2 PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

1.2.1 Problema general

El incremento de contaminantes emergentes en aguas servidas es un
problema y desafio latente que esta afectando diferentes entornos del ambiente,
entre estos contaminantes se encuentran los tintes capilares que son diariamente
usados en muchos salones de belleza y hogares en el ambito de la ciudad de Puno
y el Perti, los cuales generan un impacto negativo y perjudicial a largo plazo en el
ambiente porque los tratamientos convencionales que se realizan para purificacion
de aguas servidas no son lo suficientemente efectivas para adsorber o extraer estos
tintes, que estan formados por complejas estructuras de compuestos toxicos y
dafiinos para el ambiente acudtico y que impiden que los tratamientos

convencionales los eliminen.

Con este trabajo se pretende evaluar el porcentaje de remocion del tinte
castaflo violeta de soluciones acuosas usando como adsorbente carbon activado

de cascarilla de cacao obtenido mediante activacion quimica.

(Qué modelo cinético se adecuard mejor con los datos experimentales
después de conocer los parametros optimos de adsorcion del tinte capilar castafio

violeta de soluciones acuosas?

1.2.2 Problemas especificos

(La cascarilla de cacao permitird obtener carbon activado adecuado para

adsorber los colorantes presentes en el tinte?

[ Sera posible caracterizar el carbon activado obtenido de la cascarilla de

cacao a través de la espectroscopia infrarroja?
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(La caracterizacion de soluciones acuosas del tinte capilar castafio violeta
se podré determinar a través de la conductividad, potenciometria y espectroscopia

Infrarroja?

(Cuadles seran los parametros 6ptimos del proceso que permitan determinar
la capacidad de adsorcidn del carbon activado obtenido a partir de la cascarilla de

cacao?

(Qué modelo cinético se adapta mejor a los parametros Optimos de

adsorcion del tinte capilar castafio violeta en una solucidon acuosa?

1.3  JUSTIFICACION

La presencia de diversos contaminantes organicos en aguas residuales,
superficiales (rios, lagunas, riachuelos, etc.) y subterraneas representa una gran amenaza
a los ecosistemas. Multiples variedades de productos como los agentes limpieza y cuidado
personal son utilizadas por la poblacion, los cuales aparte de mejorar la calidad de vida,

también contaminan los ecosistemas acuaticos (Pena et al., 2019).

El uso de tintes capilares en el hogar o en los salones de belleza representa una
carga contaminante mas grande que las aguas sucias de bafio que se desechan a diario,
dado que el proceso para tefiirse el cabello (en casa o salones de belleza) incluye lavado
y enjuagues, y los salones de belleza por su propdsito comercial van a generar cantidades

grandes de aguas contaminadas (Ebele et al., 2017).

Debido al uso continuo de estos productos, a sus efectos en la salud y a la poca
informacion que se tiene sobre su ocurrencia, destino, comportamiento, es que es
importante conocer la concentracion de los diferentes colorantes en los cursos de agua de

nuestra ciudad, para asi conocer la magnitud de contaminacion al que estan expuestos los
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ecosistemas acuaticos y la poblacion. Conociendo los niveles de contaminacion se pueden
plantear tratamientos de remocidén de estos contaminantes emergentes, para lo cual se
debe establecer los limites maximos permisibles de evacuacion de este tipo de residuos y
acondicionar nuevos tratamientos alternativos en las plantas donde se tratan las aguas
residuales, de manera que estas aguas tratadas, se puedan redirigir a los rios o bien se
puedan reutilizar, para un mejor aprovechamiento. También al conocer el
comportamiento de este contaminante en el agua, se pueden realizar posteriores
investigaciones sobre los efectos que pueda tener este contaminante en los cursos de agua
y rios de la ciudad de Puno, y asi saber el grado de contaminacioén que puedan representar

en las especies acuaticas.

Los restos y desechos de los tintes para el cabello son muy contaminantes, por
esta causa los problemas dependeran de la naturaleza de las sustancias contaminantes, asi
en el agua potable presenta un riesgo sanitario muy probable para los consumidores,
también este tipo de aguas no son aptas para procesos de produccion ya que tienen efectos
dafiinos sobre el ecosistema, cambiando negativamente los equilibrios medioambientales
y tendiendo a acumularse en la masa del agua o en los seres vivos, por ende, introducirse

en la cadena alimentaria, pudiendo producir efectos letales (Pefa et al., 2019).

Diversos tratamientos fisicos, bioldgicos y quimicos, se fueron desarrollando para
la remocion de estos contaminantes, destacandose las tecnologias de intercambio de fase
como procesos de oxidacién avanzada, procesos Fenton, Electrofenton y reactores de
membrana. Estos tratamientos se plantean como una buena alternativa de tratamiento con
prometedores resultados de remocion de contaminantes emergentes, pero resulta en un

costo elevado (Barcelo & Lopez, 2008).
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En esta investigacion se quiere evaluar las condiciones de operacion del proceso
de adsorcion haciendo uso del carbon activado a partir de la cascarilla de cacao, los
resultados permitiran conocer los pardmetros mas adecuados para la remocion de estos

compuestos en el agua.

La importancia de esta investigacion se enfoca en que se puede usar como materia
prima residuos industriales (Cascarilla de cacao) en forma de carbon activado como
adsorbente de compuestos y aditivos presentes en el tinte capilar que son utilizados por

la poblacion los cuales contaminan los ecosistemas acuaticos (Moreno et al., 2021).

La composicion quimica de la cascarilla del cacao, en términos generales
contiene: carbohidratos, proteinas, aminoacidos, minerales, taninos, polifenoles,
nitrégeno, teobromina, cafeina, almidén y algunos 4cidos grasos, los cuales al ser
sometidos a una activacion quimica usando el acido fosforico y llevarlos a temperaturas
entre 400 y 500°C algunos se volatilizaran, pero la mayoria sufrird una oxidacion; por lo
cual, se formardn cadenas de carbonilos y con ello se le dard a la materia prima, ya
procesada, un area superficial y porosidad muchisimo més amplia y heterogénea para

atrapar los componentes contenidos en los tintes capilares (Hilasaca, 2008).

Se justifica entonces la realizacion del presente trabajo de Investigacion con la
finalidad de evitar estos problemas de contaminacién ambiental con contaminantes
presentes en los tintes capilares y para aprovechar mejor este subproducto de la
produccion chocolatera, mediante un proceso de activacion quimica y obtener carbon

activado con capacidad adsorbente.

El principal atractivo de esta tecnologia de adsorcion es obtener un material
adsorbente eficiente y con capacidad de atrapar las sustancias contaminantes de los tintes
capilares.
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1.4  OBJETIVOS

1.4.1 Objetivo general

Determinar la cinética de adsorcion del tinte capilar castafio violeta
presente en muestras de agua utilizando carbon activado obtenido de la cascarilla

de cacao (Theobroma cacao).

1.4.2 Objetivos especificos

. Preparar carbon activado de la cascarilla de cacao.

. Caracterizar el carbon activado de cascarilla de cacao.

. Caracterizar la muestra de agua del tinte capilar castafio violeta.

. Determinar los parametros 6ptimos de adsorcion del tinte capilar castafio

violeta presente en muestras de agua utilizando carbon activado de la

cascarilla de cacao (Theobroma cacao).

. Determinar el modelo cinético del proceso de adsorcion del tinte capilar

castaflo violeta.
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2.1

CAPITULO I
REVISION DE LITERATURA

MARCO TEORICO
2.1.1 El Cacao

El cacao es un arbol que produce un fruto llamado con el mismo nombre
que crece en regiones tropicales generalmente y podria producirse hasta en
regiones subtropicales, el fruto es una mazorca que mide entre 15 a 25cm de largo
que en su interior contiene entre 30 a 40 semillas que vendrian a ser los granos de

chocolate que conocemos.(Romero et al., 2016)

Figura 1

Arbol de cacao

Fuente: (Romero et al., 2016)

El arbol de cacao puede llegar a crecer hasta 10m mientras no haya vientos
fuertes y esté rodeado de arboles mas grades, la tierra himeda y una luminosidad
variable entre 40 a 50% antes de los 4 afios y entre 60 al 75% después de los 4

afios de crecimiento (MIDAGRI, 2020).
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El Peru estd considerado como el segundo productor de cacao fino y de
aroma después de Ecuador a nivel mundial, por lo cual es un producto muy
valorado en el Pert, tiene presencia en 14 regiones del Pert, lo que conlleva a
considerarlo como materia de importancia en la economia de nuestro pais

(MIDAGRYI, 2020).

2.1.1.1 Variedades

Romero et al., (2016) menciona que el nombre cientifico del cacao
Theobroma Cacao L. fue puesto en el afio 1758 por Carlos Linneo quien
fue botanico, dicho nombre significa “Alimento de los dioses”. El cacao
tiene diversas variedades que fueron estudiadas a nivel mundial, pero
mencionaremos las variedades que pertenecen al grupo Theobroma cacao

L.

. Criollo: Esta variedad de Cacao se origind en América central
precolombina, fue la primera variedad en expandirse en Europa
llevada por los primeros colonizadores. Actualmente esta variedad
se produce en Peru y otros paises de América central y del Sur en

pequetias cantidades.
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Figura 2

Foto de cacao criollo

Fuente: (Romero et al., 2016)

Es un cacao muy demandado y exclusivo que tiene fruto dulce,
textura agradable, es menos amargo que otros y de muy buena calidad, su
punto débil estd en que el arbol es delicado, susceptible a plagas y
enfermedades, esta variedad es de crecimiento lento y poca produccion de

fruto.

. Forastero: Esta variades se origina en la Alta Amazonia y es la
variedad que mas se produce en Africa y Asia. Se utiliza como
complemento de los chocolates finos para darle mas volumen, esta

variedad es resistente a las plagas, pero tiene menos aroma.
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Figura 3

Foto de cacao forastero

Fuente: (Romero et al., 2016)

Fue introducido por los colonizadores europeos por el siglo XX, es
un chocolate nativo y producido en Pera, Brasil, Colombia, Bolivia,

Ecuador, Guyanas y Venezuela.

Este tipo de cacao es amargo y fuerte, un poco acido, de gran
aroma, pero no es fino ni tiene variaciones de su sabor. A pesar de ello sus
cualidades méas destacables es que su arbol es de gran rendimiento,

resistente a enfermedades y se puede cosechar antes de tiempo.

. Trinitario: Esta variedad es una mezcla entre el cacao criollo y el
forastero que es originario de la isla trinidad por lo cual no se le

encontro en estado silvestre.

Se expandié su produccién por América Latina y el Caribe
llegando hasta Africa. Posee mas aroma que el cacao forastero y es mas

resistente que el cacao criollo.

Esta es una variedad hibrida que tiene 51 sub variades entre las que

destaca la variedad CCN-51, que fue estudiada y producida por el
27
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Agronomo Homero Castro Zurita en el afio 1965. Esta variedad se volvid
muy conocida y usada por su alta productividad por hectarea de terreno,
adaptable a cualquier clima tropical, resistente a enfermedades, y con alto
contenido de grasa que va a un 54% por lo cual se volvié en un producto
de alta demanda. Las debilidades que tiene es que no es un chocolate fino

de aroma por ser un poco acido y astringente.

Figura 4

Foto del cacao trinitario

2 5

uene: (Romero et al., 2016)

2.1.1.2 Produccion

MIDAGRI (2023) dice que, del total de variedades existentes en el
mundo, el Perti alberga el 60% de ellas, por lo que la produccién de cacao
es muy importante en nuestro pais. Al 2020 la produccidn total de cacao
en el Pert llegd a 135,9 mil toneladas en ese afio, y durante el afio 2022 la

produccion llegé a 170 mil toneladas de cacao producido.
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Otro dato importante es que, del total de la produccién de cacao, el
90% se va para exportaciones de los cuales el 75% de las exportaciones de
cacao al extranjero son cacao fino y de aroma lo que da una ventaja notable

y buena frente a otros paises productores.

Son 90 mil las familias que son beneficiadas de esta produccion y
entre las regiones con mayor produccion se encuentran San Martin que es
el primer productor a nivel regional con 38% y le siguen Junin con 19%,

Ucayali, Huanuco, Ayacucho y Cusco.

2.1.1.3 Caracterizacion fisicoquimica

Para la caracterizacion fisicoquimica se tomo6 la informacion de
autores que examinaron tanto las semillas del cacao como la cascarilla que

se obtiene como subproducto de la fabricacion del chocolate.

De acuerdo a (Kalvatchev et al., 1998) menciona las siguientes

caracteristicas fisicoquimicas de las semillas de cacao:
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Tabla 1

Compuestos contenidos en los granos de Cacao por cada 100g

Compuesto Cantidad
Calorias 456
Agua 3,6 mL
Proteina 120¢g
Grasa 46,3 g
Carbohidratos 347 g
Fibra 8,6¢g
Glucosa 8—13¢g
Sucrosa 04-09¢g
Calcio 106 mg
Fosforo 5,37 mg
Hierro 3,6 mg
Tiamina 0,17 -0,24 mg
Niacina 1,7 mg
Riboflavina 0,14 -0,41 mg
Acido Ascorbico 3,0 mg
Piridoxina 0,9 mg
Nicotidamina 2,1 mg
Histidina 0,04 -0,08 g
Acido pantoténico 1,35 mg
Arginina 0,03-0,08 g
Serina 0,88—-1,99¢g
Treonina 0,14-0,84 g
Acido glutdmico 1,02-1,77¢g
Prolina 0,72-1,97 g
alanina 1,04 -3,61¢g
glicina 0,09-0,35¢g
Valina 0,57-2,60 g
lisina 0,08—-0,56¢g
Leucina 0,45-475¢g
Isoleucina 0,56 -1,68 g
Fenilalanina 0,56—-336¢g
Tirosina 0,57-1,27¢g

Fuente: (Kalvatchev et al., 1998)

Asi mismo se considera la caracterizacion fisicoquimica de la

cascarilla del grano de cacao que es el material de estudio de esta
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investigacion, segiin (Vivanco et al., 2017) la cascarilla de cacao contiene

los siguientes compuestos.

Tabla 2

Analisis proximal de ambas variedades de cascarilla de cacao

Pardmetros Nacional CCN-51
Media / DS Media / DS

Humedad 8,74 /0,05 6,43 /0,05
Fibra dietética 41,96 — 0,85 40,14 /0,23
Cenizas 5,14/0,12 5,54/0,11
Grasa 2,25/0,18 1,56/0,27
Carbohidratos 35,24/0,11 26,38 /0,13
Proteinas 8,75/0,49 8,48 /0,59
Acidez 0,14 /0,05 0,11/0,02

Fuente: (Vivanco et al., 2017)

Se puede considerar también el analisis proximal realizado por

otros autores como se menciona en la siguiente tabla:

Tabla 3

Andlisis proximal de cascarilla de cacao segun reportes de otros autores

(Villamizar
Parametros (Sangronis JT‘?::Z& (Soto, (Cardona
1., 2014 2012 1., 2002
et al., 2014) Giraldo, 012) etal., 2002)
2017)
Humedad (%) 3,46 — 5,08 6,70 4,31 6,00
Cenizas (%) 7,51 —8,09 11,40 7,81 7,90
Fibra dietética
i 56,80 . 44,00
(%)
Grasa (%) 1,09 — 1,38 0,70 1,23 4,40
18,54 —
Proteinas (%) 6,30 18,91 15,60
19,69
Carbohidratos 70,85 —
11,30 72,05 -
(%) 72,82
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Fuente: (Vivanco et al., 2017)

2.1.2 Tintes Capilares

Guerra y Gonzalez (2014), refieren que los tintes capilares son una mezcla
de productos cosméticos y colorantes que se utilizan principalmente para
modificar el aspecto visual o coloracién natural del cabello en la cual se debe
realizar una aplicacidon permanente para evitar que se vea el color natural del pelo

en las raices del cuero cabelludo.

2.1.2.1 Clasificacion

Los tintes capilares se pueden clasificar como sigue:

. Por su origen:
Tintes vegetales (Henna, nuez verde, manzanilla, quina, ruibarbo e
indigo). Estos tintes matizan el color del cabello, no son toxicos y

tienden a desaparecer en un tiempo corto.

Tinte minerales o metalicos (Sales de tiosulfato, nitrato de Plata, sales
de plomo, acetatos de plomo, azuftre, cobre, niquel plata y cobalto).
Se requiere que se use diariamente, estos tintes pueden oscurecer o
aclarar el cabello gradualmente, pueden ser téxicos y no son
compatibles con el agua oxigenada. Llegan a durar algunas

semanas hasta unos meses.

Tintes sintéticos: Son los tintes mas abundantes y usados. Estos tintes
pueden clasificarse también en funcion a la resistencia del color por
la cantidad de lavados del cabello y del tiempo de duracion del

color en el pelo.
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. Por su duracion:
Tintes temporales: (Benaiges, 2007) Usan colorantes con féormulas
acidas que intervienen sobre la cuticula del cabello, el color llega a
permanecer sélo por algunos dias, estos tintes se impregnan sobre

la superficie de la cuticula. Pueden permanecer de 1 a 8 lavados.

Tintes semipermanentes (Directos): Segun (jacorol, 2013) Son los
tintes que son capaces de producir un cambio en la tonalidad
natural del cabello y van desapareciendo lentamente de forma
progresiva. Estos colorantes son directos que en su contenido no se
encuentran oxidantes ni sustancias alcalinas. Pueden permanecer

de 6 a 12 lavados.

e Los compuestos que estan contenidos en estos tintes son los
colorantes azoicos o antraquinonas que se disuelven en disolventes

organicos.

e No hay reaccion quimica al momento de su aplicacion, solo se
produce la unién con la cuticula del cabello. Es més sencillo saber
qué color adoptara el cabello. Estos tintes presentan moléculas
pequefias que se incrustan facilmente en el cabello

hinchado.(Machado, 2015)

Tintes permanentes: Estos tintes son los mas abundantes y usados
también por su costo, son de facil aplicacion, mayor duracion y con

una gama de colores mas grande que los demads tipos. Tienen la
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capacidad de cubrir la totalidad de las canas, aclarar y oscurecer la

coloracion natural de cabello (Guerra & Gonzalez, 2014).

Estos tintes contienen hasta un 6% de peroxido de hidrogeno y
emplean como alcalinizante el amoniaco, con los que el pH final estara
entre el rango de 9 — 10,5 lo cual es favorable para que haya una

penetracion completa del tinte en la corteza del cabello.

Los valores de pH entre 10 y 11 son importantes porque
proporcionan el medio adecuado para que el peroxido de hidrégeno
blanquee la melanina del cabello, esto provoca que el cabello sea mas

poroso y el nuevo color pueda penetrar (Machado, 2015).

Se puede mencionar 2 tipos de tintes permanentes.

. Tintes “tono sobre tono”
Que son tintes de oxidativos que tienen pequeflas concentraciones
de oxidantes y emplean productos alternos al amoniaco para tener un

medio alcalino para la reaccion. Estos tintes duran entre 15 a 20 lavados.

. Tintes de oxidacion
Segin (Guerra-Tapia & Gonzéalez-Guerra, 2014) en el cabello
ocurren una serie de comportamientos al momento de la aplicacion de este

tipo de tintes, como son:

Ocurre la oxidacion de melanina y el contenido de los tintes anteriores,
aclaran el color que ya estuvo presente, esto se logra por la
disolucion y la fragmentacion moderada de los atomos de melanina

por medio de la degradacion oxidativa que da como resultado un
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agujero en la corteza capilar. Los resultados varian de acuerdo con
el tiempo de reacciéon y al tipo de melanina que predomina en el

tallo piloso.

Ocurre la oxidacion de los precursores del tinte que constituyen los
cromoforos que producen el color, la formacion de los cromo6foros
que normalmente pertenecen al grupo de las p-diaminas y las p-
aminofenoles ocurren por la presencia del peroxido de hidrégeno y
varios compuestos denominados acopladores. Los acopladores que
mas se usan son los fenoles, memeta- diaminobencenos y meta-

diamonifenoles, por ejemplo: m-aminofenol, 1-naftol, resorcinol.

Ocurre el cambio de color que implica 3 etapas:

e Primero ocurre la oxidacion de los intermedios primarios a iminas
activas capaces de reaccionar con los compuestos homoélogos no
oxidados con la finalidad de formar complejos polinucleares de

color negro o marron.

Figura §
Esquema de coloracion con extraccion de la melanina natural del

cabello

DECOLORACION RUBIO

NEGRO
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Fuente: (Machado, 2015)

Las iminas reaccionan de mejor manera, en presencia de modificadores
del color, con las moléculas del acoplador en el &tomo de carbono

que coincide mas con el nucleo de la molécula.

Por ultimo, el producto que resulta del acoplamiento procede a
oxidarse y forma tintes que son resistentes al agua. Los complejos
que se forman son grandes para esparcirse y difuminarse a través
de la cuticula por lo tanto el tinte permanece unido al cabello y no

se pierde hasta que el pelo crezca nuevamente.

2.1.3 Carbén Activado

Se le llama carbon activado al material que en su mayoria esta compuesto
por carbén puro, pero que mayoritariamente se prepara de manera artificial a
través de la pirdlisis o carbonizacion, estos productos cuentan con una alta
porosidad y tienen una gran area superficial especifica, por lo que tienen una alta

capacidad de adsorcion.(Osorio, 2022)

Su estructura carbonosa y propiedades son parecidas a la del grafito con
pocas diferencias en su estructura cristalina que estan acomodadas de manera

menos perfecta en el carbon activado.
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Figura 6
Estructura del carbon activado

o

e e e e
i If‘;ﬂwﬁ@% i

Estructura del carbén activado
Método de activacion Método de activacion

(A) (B)

Nota: La figura muestra el A) arreglo de las estructuras planas del grafito, (B) estructura de las

capas del Carbon Activado (Colpas et al., 2017)

El area superficial del carbon activado puede abarcar entre 500 a 1500 m?*/g
de carbon activado, el area superficial depende del tipo de activacion y al tipo de

materia prima que se utilice (Carrasco & Londa, 2018).
2.1.3.1 Proceso de activacion

La activacion se puede realizar por 2 métodos que se explicaran a

continuacion:

. Activacion térmica (Fisica):

La activacion térmica o fisica es la mas usada y generalmente se
usa para este proceso el carbon vegetal, se disminuye de tamafio al carbon
y se le coloca dentro de una capa activa por el que pasa también chorros
de gas CO; o vapor de agua para la oxidacion y formacion de los poros a

temperaturas entre 800 y 1000°C. entre otros gases que se pueden emplear
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para este tipo de activacion son el cloro, gases combustibles y gases que

actuen sobre los compuestos volatiles del carbon vegetal. (Ordonez, 2022)

Este tipo de activacion es el mismo que se usa para activar materias

primas diferentes al carbon vegetal.
. Activacion quimica:

Esta activacion se logra impregnando la materia prima con un
quimico que sea altamente deshidratante, entre los agentes quimicos mas
usados se encuentran el Acido fosférico (H3POs), hidroxido de potasio
(KOH), cloruro de zinc (ZnCl), e hidréxido de sodio (NaOH), posterior a
la impregnacion se realiza un tratamiento térmico entre 200°C y 700°C, en
el tiempo que dura el tratamiento térmico ocurre la carbonizacion y la
activacion casi por simultaneo, durante este proceso el agente activante
afecta a la pirolisis de los precursores de la materia prima impidiendo su
volatilizacion lo que provoca que se retenga mas carbono, en otras palabras
provocan el retraso de la combustion de la materia y aumenta el

rendimiento del carbon activado producido (Vidal et al., 2018).
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Figura 7

Meétodos de activacion de carbon activado

PROCESO

Carbonizacién
+
Activacién

Impregnacién
H,PO,, NaOH,

ZnCl,, KOH, Etc.
+ Activacion

(500 - 1000) (400 - 900)

Lavado y Secado

Fuente: (Carrillo et al., 2013)

2.1.3.2 Porosidad del carbon activado

Como se pudo observar el carbon activado tiene una estructura
similar al del grafito, con la diferencia que el carbon activado esta formado
por capas de grafeno y no tiene un orden cristalino. Por este desorden se
produce un arreglo irregular por los cuales también se generan algunos
espacios entre ellos que se les puede denominar “poros”, todos los
carbones activados presentan diferentes tipos de poros que dependen en
gran manera del tipo de materia prima y el proceso de activacion que se

emplee. Como, por ejemplo:
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Tabla 4

Area superficial de algunos precursores

. Tipo d
Autor Precursor Area superficial 1p0‘ ¢
porosidad
(Sanchez, 1830 m?/g
P It

2013) epa de palta Nanoporos
Jawad et al. .
(Jawad etal, Viruta de Bambu 720,69m?/g Mesoporos

2022)
(Jawad et al., Residuos de 5

2022) hierbas 756,69m-/g Mesoporos
(Liang et al., , ) .

2019) Cascara de coco 680,34m"/g Microporos

Fuente: (Moreno et al., 2021)

El tamafio de los poros puede clasificarse en 3 tipos de acuerdo con

la [UPAC (Unidn Internacional de Quimica Pura y Aplicada), como son:

e Macroporos: Presentan un tamafio de poros mayor a 50nm
e Mesoporos: Presentan un tamafo de poros entre 2 — 50nm
e Microporos: Presentan un tamafio de poros menor a 2nm

Figura 8

Composicion porosa de los carbones activados

Superficie externa

Macroporos
d > 50nm

Microporos
d < 2nm

Fuente: (Correa, 2016)
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En la estructura del carbon activado se pueden formar poros

interconectados, poros sin salida y poros cerrados de la siguiente manera:

Figura 9
Tipos de poros que pueden estar presentes en los carbones activados

a )

Interconectado Cerrado

Callejon sin salida

Pasada abierta

N J

Fuente: (Porada et al., 2013)

2.1.3.3 Aplicaciones

Las aplicaciones que se le puede dar al carbon activado son muy
amplias debido a sus caracteristicas variadas y a su excelente propiedad
adsorbente, se puede utilizar en carbon activado en tratamiento de aguas,
biomedicina, purificacion de agentes contaminantes de aguas usadas,
separacion de gases, purificacion de gases, almacenamiento de energia, en
supercondensadores, productos de farmacia, almacenar calor, cuidado
personal, para desodorizar, desintoxicar, descolorizar, catalizar,
descolonizar, remover colorantes organicos. El mayor porcentaje 80% de
carbon activado se utiliza en soluciones acuosas y un 20% en fases

gaseosas (Moreno et al., 2021).
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También se le puede usar en campos mas grandes como la petrolera
para clarificar el crudo, hidrometalurgica en recuperacion de oro, nuclear

para prevenir que se liberen vapores radioactivos (Castro & Salazar, 2020).

2.1.4 Adsorcion

Para definir la adsorcion es necesario conocer el significado de “sorcion”
que se le puede definir como la captura de todo tipo de sustancias en la superficie

externa e interna de solidos que poseen porosidad y liquidos. (Ruiz, 2018)

La adhesion de particulas a una superficie se le denomina adsorcion, la
sustancia que se queda pegada a la superficie se le denomina adsorbato o sustrato.
Al material que se usa para la retencion se le denomina adsorbente, y todo esto
ocurre porque hay una atraccion del adsorbato a la superficie del adsorbente. El

proceso invertido de la adsorcién es la desorcion. (Gonzalez, 2017).

Tipos de adsorcion:

° Fisisorcion:

Es la forma més usada y sencilla de adsorcion que se concibe por una
atraccion de fuerzas que generalmente son las fuerzas de Van der Waals, por estas
fuerzas el solido puede retener sustancias en su superficie interna y externa (Ruiz,
2018). La sustancia que es adsorbida no cambia su naturaleza quimica sino va
acumulandose en capas sucesivas lo que se denomina multicapas. Lo ideal es que
ocurra a temperaturas bajas porque el aumento de temperatura disminuye en gran

medida la adsorcion. (Gonzalez, 2017).

. Quimisorcion:
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Es de uso menos continuo, se presenta cuando hay un intercambio de
electrones entre la superficie del adsorbente y la sustancia en cuestion o también
cuando ocurre un enlace quimico entre ambos. Para saber cuanto se adsorbe
depende de la naturaleza del adsorbato y adsorbente. En este proceso el adsorbato
generalmente sufre cambios quimicos en su estructura formando un compuesto
diferente al del inicio, la sustancia que fue adsorbida forma una monocapa en la
superficie del adsorbente. (Gonzalez, 2017). Debido a que la quimisorcion se da
en un gran rango de temperaturas que convenientemente deben ser altas la
estructura del carbon activado suele sufrir un cambio irreversible. En la
quimisorcion el proceso de adsorcion es mas lento llegando a durar entre semanas

y hasta meses en alcanzar el estado de equilibrio. (Gémez et al., 2006)
Factores que intervienen en la adsorcion

Segun (Ures et al., 2015) los factores que influencian en la capacidad de

adsorcion de una solucion acuosa en carbon activado son:

. Area superficial del adsorbente: Cuanta mas porosidad tenga el adsorbente

mas capacidad de adsorcion tendra por peso de adsorbente.

. Caracteristicas fisicoquimicas del adsorbato: Es més sencillo la adsorcion
cuando el compuesto aumenta su peso molecular y cuanto mayor cantidad
de grupos funcionales tenga. También influye bastante la solubilidad del
soluto por el hecho que hay mayor fuerza de atraccion entre el soluto y el
solvente, por lo tano habra menos fuerza de atraccion entre el soluto y el

adsorbente.
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. Polaridad: Un soluto que es polar es més facil que se adsorba por un
adsorbente polar, y de igual manera un soluto apolar es més facil adsorbido

por un adsorbente apolar.

. Las cadenas ramificadas y con mayor longitud de los solutos tienen mas

probabilidad de ser adsorbidas en comparacion a las cadenas simples.

. pH: La adsorcidon es mayor cuando se trabaja a pH &cido con carbon

activado en soluciones que contienen contaminantes organicos.

. Temperatura: Cuando la temperatura es baja, la adsorcion puede
incrementar por la capacidad exotérmica del proceso, al aumentar la
temperatura disminuye la capacidad de adsorcion, pero en quimisorcion se
realiza a temperatura elevadas porque da mejores resultados de

adsorcion.(Correa, 2016)

. Porosidad del adsorbente: La forma de los poros, la cantidad de poros, la
dimension de estos o también llamado su estructura, son importantes
porque por ellos se conoce la capacidad y la velocidad del proceso de

adsorcion.

. Caracteristicas quimicas de la superficie: La variedad de estructuras
formadas en la superficie del carbon activado ayuda positivamente al
proceso de adsorcion. Los grupos oxigenados que se pueden hallar en la
superficie hacen que disminuya la capacidad de adsorcion, pero los 6xidos
presentes en grupos carbonilo aumentan la afinidad para adsorber los

solutos aromaticos. Es importante considerar también el método de
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activacion que se utilizé en el carbon activado porque influye en su

capacidad de adsorcion. (Ures et al., 2015)

2.1.4.1 Isotermas de Adsorcion

Al momento de poner en contacto una cantidad de adsorbente con
una cantidad determinada de una solucion de algun soluto que se pueda
adsorber, este fendémeno llega a un punto donde se alcanza el equilibrio.
En este equilibrio se mide la concentracion de soluto que quedo atrapado
en el adsorbente (q) y la concentracion de soluto en la solucion acuosa
(Ce). Estos valores q y Ce estan sujetos a la concentracion inicial del soluto
en la solucidn, la masa del adsorbente y el volumen de solucion que se
pondra en contacto con el adsorbente. Estos valores (q y Ce) que son
medidos y calculados se pueden comparar o ajustar a una o mas ecuaciones
estandar que son conocidas como isotermas de adsorcion, donde la
relacion  existente entre q 'y Ce se puede expresar

matematicamente.(Acevedo, 2018)

Teniendo en cuenta estos conceptos, la ecuacion de isoterma de
adsorcion es una expresion matematica que explica la cantidad de soluto
que se adsorbid con relacion a la concentracion de soluto en fase liquida o

gaseosa a una temperatura constante. (Acevedo, 2018)

Se conoce 2 tipos de isotermas que son las mas usadas, estas son:

2.1.4.1.1 Isoterma de Langmuir

Gonzalez (2017) Indica que cuando se pone en contacto una

cantidad de adsorbente en una solucion acuosa y luego en un determinado
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tiempo se alcanza el estado de equilibrio de ese sistema, lo que ocurre es
que la velocidad de adsorcion de moléculas impregnadas en la superficie

es igual a la velocidad de desorcion de estas moléculas.

La ecuacion de Langmuir trata de predecir el grado de adsorcion
de una solucidn acuosa sobre la superficie del adsorbente con funcion de

la concentracion del adsorbato.
La ecuacion de Langmuir plantea supuestos, que son los siguientes:

e El soluto se adsorbe como una monocapa en la superficie del
adsorbente.

e No hay interaccion entre las particulas que fueron adsorbidas.

e La superficie es totalmente homogénea, y asumiendo que todos los

sitios de la superficie son equivalentes.

e Las moléculas que fueron adsorbidas no presentan movimiento en la
superficie.
La ecuacion de Langmuir se expresa de la siguiente manera:
qmKC Ec..01

1= T¥kC

q = Capacidad de adsorcion en el equilibrio (cantidad de adsorbato/

cantidad de adsorbente)

gm = capacidad d eadsorcion en monocapa (cantidad de adsorbeto

/cantidad de adsorbente)

C = Es la concentracion del adsorbato en el equilibrio.
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K = Es la constante de equilibrio de adsorcion

Y la ecuacion linealizada de la isoterma de Langmuir en la mayoria

de las veces se expresa de la siguiente manera:

1 1 1 Ec..02
— * —

+_
dm KC Qn

1
q
2.1.4.1.2 Isoterma de Freundlich

En un principio esta isoterma fue una ecuacién empirica que se
propuso para relacionar la cantidad que fue adsorbida con la concentracion

del adsorbato en la solucidn.

Esta isoterma puede explicar o describir una adsorcion no ideal,
reversible y multicapa en una superficie heterogénea. Entre los supuestos
se considera que todos los sitios de adsorcion tienen diferentes energias de
enlace. Este modelo no exige que la cobertura del adsorbente tenga que
acercarse a un valor que sea constante relativo a la capa monomolecular

completa cuando Ce tiene un valor elevado (Gonzélez, 2017).

La distribucién de energia en los espacios de adsorcion es
especificamente de tipo exponencial, en vez del tipo uniforme como lo
plante6 Langmuir. Esto significa que algunos sitios tienen una mayor
energia para adsorber a las moléculas de soluto y estas quedan enlazadas
fuertemente, y hay otros sitios que tienen poca energia y las moléculas del

soluto quedan débilmente enlazadas.
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Por estas caracteristicas planteadas se puede decir que puede
formarse més de una sola capa en la parte superficial del adsorbente o lo

que se conoce como adsorcidon en multicapa (Acevedo, 2018).
La ecuacion que expresa la isoterma de Freundlich es:

1
q=K(C)n Ec..03

q = Capacidad de adsorcion en el equilibrio (cantidad de adsorbato
/ cantidad de adsorbente)

K = Es la constante de equilibrio de adsorcion

C = Es la concentracion del adsorbato en el equilibrio

n = es la constante exponencial para el modelo de Freundlich

Y la ecuacion linealizada de esta ecuacion se expresa como:

Ln(q) = Ln (K) + (%)Ln((]) Ec..04

La representacion grafica de Ln(q) vs Ln(C) permite obtener n de
la pendiente y K de la ordenada en el origen. Se utiliza para explicar la

adsorcion de solutos sobre solidos.
2.1.4.2 Cinética de Adsorcion

La cinética de adsorcion interpreta la velocidad con la que el
adsorbato es atrapado, lo cual depende del tiempo, ya que al pasar el
tiempo la cantidad que se adsorbe en el producto va ir aumentando hasta
que alcance un punto de equilibrio que significa que el adsorbente se

satur6.(Calderon, 2008)
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Los modelos cinéticos nos ayudan a estudiar dicha dependencia y
consolidar los coeficientes que ayudan al transporte del soluto en el

adsorbente.(Azizian, 2004)
2.1.4.2.1 Modelo cinético de primer orden y pseudo primer orden

El modelo de pseudoprimer orden de Lagergren se fundamente en
que la variacion de la concentracion del soluto en el tiempo es directamente
proporcional a la resta entre la concentracion inicial del soluto y la
concentracion del soluto en el adsorbente en relacion con el tiempo.
Generalmente se ve que la cinética adopta esta ecuacion de velocidad de
pseudo primer orden cuando la adsorcion ocurre mediante difusion por

medio de la interfaz. (Sahoo & Prelot, 2020)

La ecuacion de pseudo primer orden se puede expresar en forma

lineal como:

d
T =ki(de — a0) Ec..05
Donde q, y q¢ (mg/g) son las cantidades adsorbidas en el equilibrio

y en el tiempo t, ki es la constante de velocidad de equilibrio para el

modelo de pseudo primer orden (L/min).

Después de integrar y aplicar las condiciones de contorno se

obtiene:

ky
—qy) = - Ec..
log(qe — q¢) = log(q.) 5303 ¢ c..06

El valor de K; se halla a partir de las graficas entre log(q, — q;)

versus el tiempo.
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Si es que un proceso de adsorcidn sigue una cinética verdadera de
primer orden, significa que la interseccion de las graficas log(q. — q¢)
versus el tiempo vendria a ser el log (qe) determinado experimentalmente.

(Sahoo & Prelot, 2020)

Finalmente, la ecuacion de velocidad es:

v, = k1 X (e Ec..07

Donde:

q:: Concentracion del soluto removido en el tiempo por cantidad

de adsorbente (mg/g)

q.: Concentracion del soluto removido en el equilibrio por cantidad

de adsorbente (mg/g)

k,: Constante ve velocidad en el equilibrio de adsorcion de pseudo

primer orden.

t: Tiempo (min)

v: Velocidad de adsorcion de Pseudo primer orden (mg/g X min)

Se debe considerar que en ocasiones la ecuacion de pseudo primer
orden no se ajusta por completo a todo el rango del tiempo que dura la
adsorcion que es un parametro que se puede ajustar y se determinara a

través de la prueba y error.

En algunas ocasiones esta ecuacion se puede expresar como:
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1 (%_1) L L Ec..08

e t Q1
Donde QI representa a la capacidad de adsorcion en equilibrio
(mg/g), qt representa a la capacidad de adsorcion en el tiempo t y ki
representa a la constante de tasa de adsorcion de pseudo primer orden

(min~1). (Sahoo & Prelot, 2020).
2.1.4.2.2 Modelo de pseudo segundo orden

El modelo de pseudo segundo orden fue desarrollado y estudiado
por Ho y McKay y publicado en 1999. En este modelo se asume que el
adsorbato es adsorbido en dos sitios activos de la biomasa. Después de la
publicacion de este modelo se halld6 que muchos resultados de las
investigaciones se ajustaban mejor a este obteniendo coeficientes de

correlacion mayores a los otros modelos.

Para este modelo la ecuacion de velocidad de la cinética se expresa

como:

dq;

N = k,(q. — q¢)?

Ec..09

Después del desarrollo matematico, y teniendo en cuentea las

condiciones de contorno, finalmente se puede expresar como:

t 1 1
— =+t Ec..10
qc  kzXq.* q.
vy = ky X q.° Ec.11
Donde:
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q:: Concentracion del soluto removido en el tiempo por cantidad

de adsorbente (mg/g)

q.: Concentracion del soluto removido en el equilibrio por cantidad

de adsorbente (mg/g)

k,: Constante ve velocidad en el equilibrio de adsorcion de pseudo

segundo orden.

t: Tiempo (min)

v2: Velocidad de adsorcion de Pseudo segundo orden (mg/g x min).

Tabla 5

Resumen de los modelos cinéticos

Modelo

o gg. Ecuacion diferencial Ecuacion integral
cinético
dq. log(qe — q:) = log(ge) — 5ozt
Ecuacion de ar *1(qe = ar) v =k Xq %308
: 1= K1 X (e
Primer Donde q es la cantidad de soluto adsorbido en el adsorbente en
Orden . - .
el tiempo t, k1 es la tasa de adsorcion de primer orden; v es la
tasa inicial de adsorcion para la Ecua. De primer orden.
dq; t
i k2(qe — q¢)* 4dc =7 t
t - 4=
Ecuacion de ky.qe? * e
pseudo
segundo v, =k, X q,2
orden Donde k> es la constante de adsorcion de pseudo segundo orden;

v2 es la tasa inicial de adsorcién para la Ecua. De pseudo

segundo orden.
Fuente: (Trelles, 2013)

2.2  ANTECEDENTES

Aymat (2017) Utiliza dos alternativas de carbon activado, uno de ellos es el carbon
activado producido de céascara de semillas de bhagar activado quimicamente con ZnCl,
para las pruebas de adsorcion se prepar6 una muestra de 250ml con una concentracion de
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colorante azul de metileno de 100mg/L, se hizo en sistema Batch con parametros de T° a
298 K, pH 7, y tiempo de 2 horas, en el segundo caso us6 caparazon de periwinkles que
es una de las 200 especies de caracoles de mar o moluscos marinos que se activo
fisicamente a 850°C por 2 horas, el proceso de adsorcion final se hizo en sistema batch
y continuo para ambos carbones activados donde se pudo observar que en ambos casos

funciona mejor el carbon activado fisicamente requiriendo menor cantidad de carbon.

Quiroa (2020) Realizo el trabajo de investigacion a través de la aplicacion de
encuestas, evaluaciones, la sistematizacion de la informacion llegando a la conclusion
que los tintes de cabello poseen sustancias inorganicas como: amoniaco, plomo, bromo,
cloro, hidréxido de sodio, mercurio amoniacal, peréxido de hidrégeno, sulfato de amonio
y sustancias organicas como aminas, amino fenoles, resorcinol, y otras sustancias, todas
estas sustancias tienen una importancia social debido a las consecuencias que produce a
la salud, por la falta de conocimiento y el uso desmesurado de los tintes para los cabellos,
las mismas contienen sustancias toxicas, sus propiedades quimicas que poseen trae
consecuencia del deterioro de la salud de los pobladores de la region Callao.

Ensuncho et al. (2015) En su investigacion hizo la remocion del colorante rojo
allura en usando carbones activados obtenidos de desechos agricolas, entre los cuales
estan el carbon activado de cascarilla de arroz, de tusa de maiz y de coco. El que dio
mejores resultados con un 97% de adsorcion fue el carbon activado de tusa de maiz debido
a la porosidad de este material en una concentracion de 70mg/L con un tiempo de
exposicion de 5 horas.

Macias (2021) Prepard carbon activado usando la cascara de cacao y activandolo
con 4cido fosforico al 85%, para las pruebas de adsorcion se us6 azul de metileno y evaluo
la granulometria de la materia dando como resultado que los que arrojaron mejores

resultados fueron el de granulometria entre 2 — 3 mm a una temperatura de activacion de
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350°C y el de diametro entre 0-Imm con una temperatura de activacion de 375°C, que
posteriormente lo uso6 para fabricar filtros que atrapen contaminantes en un rio.

Colpas et al. (2017) Utilizaron residuos de la produccion de azucar, cafia de
azUcar, para elaborar carbon activado usando 3 formas. La primera activando
térmicamente, y las otras 2 modificando con peréxido de hidrégeno y é4cido nitrico, de
los cuales los que tuvieron mayor area superficial fueron los carbones modificados con
4cido nitrico y peroxido de hidrégeno con areas superficiales Halsey de 485 y 470 m?/g
respectivamente.

Osorio (2022) Investigd sobre el uso de carbdn activado tomando como materia
prima cascara de coco y cascara de platano macho para remover tintes de aguas
provenientes del tefiido de la industria textil, activé ambos carbones con H3PO4 al 2% y
una carbonizaciéon a 500°C por una hora. Para las pruebas de adsorcion se utilizé 2g de
carbon con 250ml de solucion de tinte textil en 2 ciclos obteniendo resultados visuales
favorables.

Burgos & Jaramillo (2015) Elaboraron carbon activado de cascara de cacao y coco
e hicieron las pruebas con azul de metileno, pudieron llegar a la conclusion que el carbon
activado de coco da mejores resultados que el carbon activado de cacao disminuyendo la
concentracion de azul de metileno progresivamente entre 1, 3 y 6 horas; por otro lado, los
resultados con el carbon activado de cascara de cacao es progresivo hasta las 3 horas y
luego no hay una diferencia considerable hasta las 6 horas.

Velazquez et al. (2010) Prepararon 9 muestras de carbon activado a partir de cafia
de bambu, variando pardmetros como el tiempo de carbonizacidon y temperatura, el tipo
de activacion que se hizo es una activacion térmica o llamada también fisica. De acuerdo
con el andlisis estadistico y la prueba de yodo se pudo determinar que los pardmetros

Optimos para la activacion son a temperatura de 550,98°C y un tiempo de activacion de
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122,76 min. El area superficial que se encontrd en base a la prueba de yodo fue de 917
m?/g.

Pacheco (2021) Preparo6 carbon activado por activacion térmica a partir de cdscara
de bananas para remover tintes capilares de soluciones preparadas de 4 marcas de tintes
comerciales. Para las pruebas de adsorcion usé 0,2g de carbon y lo puso en agitacién con
50ml de solucion de tintes capilares a diferentes concentraciones en volumen, resultando
como mejores parametros los que tenian mayor concentracion de tinte, obtuvieron
porcentajes de remocion entre el 85% y el 100%.

Challco (2022) Evaluo6 los parametros optimos para la preparacion de carbon
activado a partir de cascara de cacao mediante activacion térmica y quimica con H3POg,
y determind que los parametros Optimos resultaron a 500°C de temperatura de

carbonizacion y tamafio de particula de la materia prima de 0,354 mm.
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CAPITULO 111
MATERIALES Y METODOS

3.1 DESCRIPCION DEL AREA DE ESTUDIO

Este proyecto de investigacion se realizé en la ciudad de Puno y Arequipa. El
adsorbente, carbon activado, fue elaborado y procesado en el laboratorio de Ciencias de
los materiales de la Universidad Catdlica de Santa Maria de Arequipa, las primeras
pruebas y experimentos se realizaron en el Laboratorio de control de Calidad y

Saneamiento de la Facultad de Ingenieria Quimica de la UNA Puno.
3.2 MATERIALES Y EQUIPOS
3.2.1 Materia prima

La materia prima, cascarilla de cacao, se adquiri6 en la ciudad de Cusco

en la tienda de distribuidores chocolateros “Industrias Quillabamba”.

El tinte capilar Castafio violeta se adquirid en tiendas donde venden
productos cosméticos, el tinte que se utilizo para las experiencias y analisis fue un
tinte sintético econémico de marca “STEREO” bajo el codigo SN22, con el

nombre “Castafio claro Violeta intenso”.

3.2.2 Insumos y reactivos

e Solucion de tinte capilar

e Agua destilada

e Acido fosforico diluido al 35% (H3POu)
e Hidréxido de Sodio SN (NaOH)

e Acido clorhidrico 5N (HCI)
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3.2.3 Materiales de laboratorio

Matraz Erlenmeyer

Matraz quitasato para filtracion al vacio
Vasos de precipitados

Crisoles rectangulares

Magnetos

Pipetas

Varillas de agitacion

Gradillas

Micropipetas de SmL, 1500uL

Fiolas

Picetas

Tubos de ensayo con tapa rosca

Tubos Falcon de 13ml para centrifuga
Tubos Falcon de fondo conico de 7ml para centrifuga
Embudos

Embudo Buchner

Mortero

Papel toalla

Papel aluminio

Pinzas para crisoles

Papel filtro Whatman N°42 y de filtro rapido
Cuchara espatula

Espatula
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o Envases oscuros

3.2.4 Instrumentos y Equipos

e Equipo Espectrofotometro UV visible Marca THERMO
SCIENTIFIC modelo Genesys 150

e Centrifuga de 12 posiciones Marca GEMMY serie PLC 05

e [Estufa Marca BINDER 2.0

e Incubadora con agitacion Marca MRC

e Agitador magnético con calentador Marca IKA modelo C-MAG HS
7 S 000

e Bomba de vacio Marca MILLIPORE modelo wp6122050

e Balanza analitica Marca RADWAG modelo AS 220.R2

e Desecador Marca NORMAX

e Campana de extraccion

e Mufla Marca THERMO SCIENTIFIC Modelo Thermolyne

e Equipo Analizador de Fisisorcion Marca ANTON PAAR modelo
Nova 600

e Balanza digital Marca OHRUS modelo Scout

e Vortex Mixer Marca DAIHAN SCIENTIFIC modelo MaXshake
VM30

e Equipo Multipardmetro Marca METTLER TOLEDO modelo
FiveEasy F20

e Refrigeradora Marca LG

e Agitador de 12 posiciones Marca VELP SCIENTIFIC
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e Equipo de andlisis FTIR Marca THERMO SCIENTIFIC clase 1
Modelo Nicolet Summit iD1

e Equipo Turbidimetro Marca HACH modelo TL 2300

e Molino de mano marca REY

e Tamizador Marca TYLER

3.3 METODOLOGIA EXPERIMENTAL

Determinar la cinética de adsorcion del tinte capilar castafio violeta presente en
muestras de agua utilizando carbon activado obtenido de la cascarilla de cacao
(Theobroma cacao).

3.3.1 Metodologia para el objetivo 1

Preparacion del carbon activado de la cascarilla de cacao.
Figura 10

Diagrama de proceso de preparacion de carbon activado

PREPARACION DE
CARBON ACTIVADO

Retirar los residuos de

Recoleccion y limpieza .
yhmp semillas de cacao sobrantes

Triturado Malla 40 (ASTM)
Secado a 80°C por una hora
H.PO, al 35% Impregnacion con Relacion de cascarilla con
E ° activante impregnante 1:1, 1:2y 1:3 (g/g)

En mufla rampa de
temperatura de 10°C por Carbonizacién
minuto hasta 450°C

A 450°C Por una hora
después de la rampa

L En desecador con material
Enfriamiento
desecante
Lavado y Con agua destilada y solucion de
neutralizacion NaOH hasta pH neutro

Nota: Diagrama que explica el proceso de elaboracion del carbon activado
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Para la preparacion del carbon activado se tomd como referencia los
trabajos realizados por (Carolin et al., 2017) y (Challco, 2022) donde se impregnd
la cascarilla de cacao con &cido fosforico al 35% utilizando diferentes
proporciones (1:1, 1:2 y 1:3) respectivamente con una temperatura de

carbonizacion de 450°C.

Figura 11

Cascarilla de cacao

>

)

»

[/ \-

3.3

3.3.1.1 Tratamiento fisico de la cascarilla de cacao

e Se adquirio la cascarilla de cacao y se hizo la seleccion de la cascarilla
separandola de los remanentes de cacao que quedaron adheridos a la
cascarilla.

e Se utilizd6 un molino de mano para disminuir el tamafio hasta malla
N°40 ASTM.

e Se seco en estufa a 60°C por un lapso de una hora y posteriormente
se coloco en un desecador para finalmente almacenarlo en un

recipiente adecuado.
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Figura 12

Cascarilla de cacao a malla 40 y seca

3.3.1.2 Preparacion del agente activamente (H3PO4)

Para este procedimiento se utilizé Acido fosforico al 85% y se hizo

una dilucion hasta un 35% (v/v) de concentracion.

Se prepar6 100 ml de H3PO4 al 35% v/v aplicando la siguiente

formula para la dilucion:

Ec.11}
Cl X V1 = Cz X Vz

Donde:

Ci: Concentracion de H3PO4 en porcentaje.
Vi: Volumen de H3POj4 al 85% en mL.

C»: Concentracion propuesta para el estudio.
V2: Volumen de preparacion en mL.

85% x V, = 35% x 0,1L
V, = 004117 L = 41,17mL

Se utiliz6 41,17 mL de acido fosforico al 35%, para preparar 100 mL.

61

repositorio.unap.edu.pe
No olvide citar adecuadamente esta tesis
. ____________________________________________________|]



. UNIVERSIDAD

NACIONAL DEL ALTIPLANO
Repositorio Institucional

3.3.1.3 Proceso de activacion quimica de la cascarilla de cacao

(Theobroma cacao)

e Impregnacion con H3POg4
Se peso 3 muestras de 5g de cascarilla de cacao y se impregné con
H3POg4 al 35% bajo diferentes relaciones de cantidad, segun la (7abla 6),

posteriormente se agitd manualmente y se dejo en reposo por 24 horas.

Tabla 6

Relaciones de cantidad de H3PO4 y peso de materia prima

Relacion de H3PO4 Peso de Peso de agente activante
con respecto al peso muestra (g) H3PO4(g)
de muestra
1:1 5 5
1:2 5 10
1:3 5 15
Figura 13

Muestras de cascarilla impregnada con H3;POy antes de entrar a

carbonizacion
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e Activacion quimica de la cascarilla de cacao

Después de las 24 horas se colocaron las 3 muestras en crisoles y se llevaron a la mufla.
Se program¢ la mufla con una rampa de 10°C/min hasta llegar 450°C y luego se dejo por
una hora, posteriormente se dejo enfriar en un desecador.
Después que llegd a 450°C se carbonizo6 la muestra por una hora manteniendo constante
esta temperatura, posteriormente se llevo a un desecador para que enfrie.
Se procedio a lavar los carbones activados obtenidos con agua destilada, hasta llegar a un
pH neutro, para dicha operacion se utilizé el NaOH.
A continuacion, las muestras fueron filtradas al vacio y se llevaron a secar en la estufa a
60°C por un lapso de una hora.
Finalmente, se guardaron las muestras de carbon activado rotuladas para ser utilizadas en
pruebas posteriores.

Figura 14

Rampa de temperatura y tiempo de activacion de la cascarilla de cacao

450°C

20°C

10°C |
To -

Imin 2min - 45min. 60min

> > » >
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Figura 15

Carbon activado con diferentes proporciones de cascarilla y H3PO4

3.3.1.4 Rendimiento del carbon activado

Para este procedimiento se peso los crisoles que se usaron para la
carbonizacion, con 5g aproximado de cada muestra de carbon, posterior a
la carbonizacion se pesa nuevamente para calcular el rendimiento de

carbon activado de la cascarilla de cacao mediante la formula:

Rendimiento (%) = 5% 100
Donde:
A : Peso de los crisoles (g)
B : Peso del crisol con la muestra antes de ingresar a la mufla (g)
C : Peso del crisol con la muestra después de salir de la mufla (g)

3.3.1.5 Capacidad de adsorcion del carbon activado

e Fisisorcion
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Para determinar la capacidad de adsorcion se procedio6 a pesar entre 0,1 a 0,2g de carbon
activado de cada muestra C1, C2 y C3, posteriormente a ello se pesaron también los
capilares donde se depositaron las muestras para este proceso.

Las muestras de carbon activado se colocaron en los tubos y se inici6 con la primera etapa
que es la desgasificacion de las muestras en el equipo de fisisorcion. Este procedimiento
tuvo un tiempo de duracion de aproximadamente 60 minutos.

Luego que las muestras fueron desgasificadas, los capilares fueron colocados en un
compartimento donde se realiz6 la fisisorcion en presencia del gas nitrogeno.
Culminado el ensayo de fisisorcion, se procedid con la interpretacion de datos y graficos
obtenidos.

3.3.2 Metodologia para el objetivo 2

Caracterizar el carbon activado de cascarilla de cacao.

3.3.2.1 Humedad

De acuerdo con la norma (925.09 A.O.A.C) La humedad se mide
en porcentaje, para ello se tomo crisoles vacios y limpios con sus tapas, se
coloc6 los crisoles con sus tapas en la estufa a 105°C por un tiempo de 30
minutos, posteriormente se retird de la estufa y se coloco en el desecador
para que enfrie a temperatura ambiente. Se pesan los crisoles y luego se le
anaden mismas cantidades de muestra que para nuestro caso es cascarilla

de cacao para tres réplicas por un tiempo de 120 minutos a una temperatura

de 105°C.

Luego se llevo al desecador hasta que enfrie a temperatura
constante y se volvid a pesar. Se utiliza la siguiente formula para saber el
porcentaje de humedad.
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B
Humedad (%) =

T X 100
Donde:
A : Representa al peso inicial de la muestra (g)
B : Representa al peso del crisol con tapa (g)
C : Representa al peso del crisol con la muestra con tapa

después de salir de la estufa (g).

3.3.2.2 Cenizas

Segun la norma (923.03 A.O.A.C.) La cantidad de cenizas que va
a contener la cascarilla de cacao se mide en porcentaje, para ello se colocod
los crisoles vacios y limpios con sus tapas en la estufa a 105°C por 30
minutos, posterior a ello se coloco los crisoles en el desecador hasta que
enfrien a temperatura ambiente. Se peso los crisoles y se registro el peso,
después se anadio pesos iguales de cascarilla de cacao a los crisoles con
tapa. Se llevo los crisoles a una mufla a 750° por 3 horas. Luego se apagd
la mufla y se esper6 que llegue a una temperatura de 105°C, se traslado al
desecador para que baje la temperatura hasta la ambiental. Se peso6 los
crisoles con tapa y las muestras y se calcul6 el porcentaje de cenizas segin

la siguiente formula:

Ceniza (%) = y %X 100
Donde:
A : Representa al peso inicial de la muestra (g)
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B : Representa al peso del crisol con tapa (g)

C : Representa al peso del crisol con la muestra con tapa

después de salir de la estufa (g)

Figura 16

Muestras de cascarilla de cacao después calcinar

3.3.2.3 Materia volatil

De acuerdo con la norma (ASTM D3175) Se procedi6 de la misma
manera que con las anteriores pruebas, se coloc6 los crisoles con su tapa
en la estufa por 30 minutos a 105°C, se enfri6 los crisoles en el desecador
y luego se pesaron. Se colocd muestras secas iguales en los crisoles y se
volvieron a pesar con sus tapas. Se llevé a la mufla a 950°C por 7 minutos.

Se calculo con la siguiente formula:

Materia volatil (%) = ( ; X 100) —H
Donde:
A : Representa al peso inicial de la muestra (g)
B : Representa al peso del crisol con tapa (g)
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C : Representa al peso del crisol con la muestra con tapa

después de salir de la estufa (g)

H : Porcentaje de Humedad

3.3.2.4 Caracterizacion por espectroscopia infrarroja del carbon
activado obtenido a partir de la cascarilla de cacao aplicando

la transformada de Fourier (FTIR)

Para realizar los barridos y obtener los graficos se necesitd preparar
la materia prima, para ello se procedi6 a reducir el tamafio de la muestra
hasta obtener un polvo fino, por lo cual se pes6 entre 0,1 a 0,2g de materia
prima y 0.05g de KBr, posteriormente, en un mortero se pulverizé ambos,
luego se colocd la muestra obtenida en una prensa y se le aplicé una fuerza
de 1,2Tn aproximadamente para obtener una pastilla. Posterior a ello se

colocd la pastilla en la zona de lectura de muestras del equipo FTIR.

Figura 17

Equipo de espectroscopia infrarroja (FTIR)
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Figura 18

Prensa para formar la pastilla

Nota: A una presion de 1,2Tn

Figura 19

Pastilla formada para la lectura en el equipo

Nota: Mezcla de KBr y Muestra de carbon

3.3.3 Metodologia para el objetivo 3

Caracterizar la muestra de agua del tinte capilar castaio violeta.

Para caracterizar la solucion de tinte capilar se realizé analisis fisico

mediante la determinacioén de pardmetros como:
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3.3.3.1 pH

Se realiz6 por el método electrométrico donde se mide la actividad
de los iones de hidrogeno en el que se usé un pH-metro marca METROHM

914.

3.3.3.2 Conductividad

En el que se us6 también el método electrométrico donde se uso el
equipo multiparametro de marca HACH SESION7 para medir la
conductividad eléctrica de las muestras de agua antes y después de la

adsorcion. ASTM D1125-95 (2009)

3.3.3.3 Demanda quimica de oxigeno (DQO)

Se realizd por el método de reflujo cerrado (Colorimétrico)
mencionado por (Marin & Colina, 2013) donde se uso sales metalicas para
convertir a la muestra en CO2 y H2O para poder medirlo usando el
espectrometro UV GENESYS 150 a una longitud de onda de 600nm y con
esos datos calcular el DQO a través de la curva de calibracion de la sal

usada y aplicar la siguiente formula:

A-b
C=——
m
Donde:
C : Concentracion de DQO en la muestra (mgO»/L)
A : Absorbancia de la muestra
b : Intercepto de la curva de calibracion
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m : Pendiente de la curva de calibracion
3.3.3.4 Los solidos totales disueltos (STD)

Se midieron antes y después de la adsorcion usando el método
electrométrico a través del equipo HACH SESION7 para las muestras

antes y después de la adsorcion (Marin & Colina, 2013).
3.3.4 Metodologia para el objetivo 4

Determinar los parametros 6ptimos de adsorcion del tinte capilar castafio
violeta presente en muestras de agua utilizando carbon activado de la cascarilla de

cacao.

Los parametros Optimos se adsorcion se determinan de acuerdo con

pruebas de adsorcién tomando en cuenta los siguientes parametros.

e pH de solucion de tinte capilar.

e Tiempo de agitacion.

e Cantidad de adsorbente a utilizar para una muestra de 100ml de
solucion de tinte capilar.

3.3.4.1 Preparacion de la solucion de tinte

Para poder determinar las condiciones de operacion del proceso de
adsorcion primeramente se prepar6 el tinte, para ello se acondicion6 un
agua simulada que se utilizo en el proceso de adsorcion, para lo cual se
prepar6é una disolucion del 10% del peso total del tinte y la solucion

oxidante (peréxido de hidrogeno).
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Para preparar 500g de disolucion se pesod 5 g de tinte, 10,5g de
oxidante y agua. Se colocaron ambas sustancias en un vaso de
precipitados, se agitaron a 200 RPM por lapso de 30 min. a 60°C. para que

se desarrolle la maxima coloracion.

Posteriormente se realizd una acidificacion acida debido a la
presencia de turbidez en la solucion provocada por el contenido de aceites
y grasas contenidas en el tinte comercial que impidio6 la lectura correcta en

el espectrofotometro UV VIS.

Para determinar la turbidez se us6 el turbidimetro HACH TL 2300

Figura 20

Solucion de tinte capilar acidificado

Nota: A agitacion constante hasta llegar a pH 4.

3342 pH

Para poder realizar las pruebas de adsorcion con la solucion de tinte

capilar se procedié con el método de la precipitacion acida de la solucion
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de tinte, esto con la finalidad de precipitar los aditivos contenidos en el
tinte comercial que tiene aceites, grasas y demas componentes que
precipitan en medio acido. Para acidificar la solucion se utiliz6 una
solucion de HCI1 0,5N midiendo constantemente el pH hasta llegar a un pH

acido.

Para saber con qué pH es mejor trabajar se midi6 la turbidez de las
muestras, luego de hacer la precipitacion acida y filtrar la solucion de tinte.

Se consider6 pH de 2,3 y 4.

Figura 21
(A) turbidimetro (B) Filtracion de la solucion de tinte después de la

precipitacion dcida

(B)

Nota: Se filtr6 a presion atmosférica y a temperatura ambiente.

3.3.4.3 Tiempo de agitacion

Este parametro se evalu6 teniendo en cuenta el porcentaje de
remocion de las soluciones de tinte capilar frente al carbon activado, para
ello se tomd un rango de tiempo desde 0 min hasta 90 min. Hasta notar una
medida constante o poco variable de la concentracion de tinte en la

solucidn.
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3.3.4.4 Cantidad de adsorbente

Para determinar la cantidad optima de adsorbente a usar, se
procedido a realizar pruebas experimentales tomando en cuenta tres
cantidades de adsorbente, 0,1, 0,3 y 0,5g. Se realizdé la medicion de
absorbancia en un tiempo de 90 min. Segun las experiencias realizadas se
pudo determinar que el peso optimo es de 0,1g para 100ml de solucion de

tinte capilar.

Figura 22

Adsorcion a diferentes cantidades de tinte

Nota: Enjuague de carbones por agitacion.

3.3.5 Metodologia para el objetivo 5

Determinar el modelo cinético del proceso de adsorcion del tinte capilar

castafio violeta.

74

repositorio.unap.edu.pe
No olvide citar adecuadamente esta tesis
.|



UNIVERSIDAD

NACIONAL DEL ALTIPLANO
Repositorio Institucional

3.3.5.1 Isoterma de Langmuir

Se aplico la ecuacion de Langmuir linealizada para poder ajustar
los datos que se obtuvieron de las pruebas de adsorcion en las que se uso

el carbon mas eficiente.

3.3.5.2 Isoterma de Freundlich

Se aplic6 la ecuacion de Freundlich linealizada para poder ajustar
los datos que se obtuvieron de las pruebas de adsorcion en las que se usod

el carbon mas eficiente.

3.3.5.3 Modelo cinético de pseudo-primer orden

La ecuacion del modelo cinético de pseudo-primer orden nos dio
una vista muy precisa de la conformacion que se tuvo de los datos para
formar la curva y en base a esto poder deducir si los datos se adaptan a este

modelo cinético.

3.3.5.4 Modelo cinético de pseudo-segundo orden

La ecuacién del modelo cinético de pseudo-segundo orden nos dio
una vista muy precisa de la conformacion que se tuvo de los datos para
formar la curva y en base a esto poder deducir si los datos se adaptan a este

modelo cinético.
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CAPITULO IV
RESULTADOS Y DISCUSION

4.1 RESULTADOS PARA EL OBJETIVO 1
Preparacion de carbon activado de la cascarilla de cacao.

Para la preparacion de carbon activado de cascarilla de cacao se procedid

primeramente a conseguir este subproducto de la produccion de chocolate.
4.1.1 Caracterizacion fisica de la cascarilla de cacao

Se realizo la caracterizacion de la cascarilla de cacao por triplicado.
e % Humedad
Tabla 7

Determinacion del porcentaje de humedad de la cascarilla de cacao

Peso del Crisol con Peso del crisol con

Peso del Crisol %
Tapa + Muestra Tapa + Muestra
+ Tapa (g) Humedad
himeda (g) seca (g)
1 26,0245 28,0198 27,7479 13,627
2 24,5751 26,5664 26,2893 13,916
3 23,8589 25,8508 25,5108 17,069
PROMEDIO 14,871

Nota: Realizado en Lab. De control de calidad UNA Puno

e Contenido de cenizas (Solidos fijos)
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Tabla 8

Determinacion del contenido de cenizas de la cascarilla de cacao

Peso del Crisol con Peso del crisol con
Peso del crisol

Tapa + Muestra Tapa + Muestra % Ceniza
+ Tapa (g)
himeda (g) seca (g)
1 103,1922 105,1983 103,5824 19,451
2 81,9501 83,9562 82,3522 20,080
3 97,4991 99,5021 97,9698 23,500
Promedio 21.010

Nota: Realizado en Lab. de control de calidad UNA Puno.

e Materia volatil
Tabla 9

Determinacion del porcentaje de materia volatil presente en la cascarilla de

cacao
Peso del crisol con Peso del crisol
Peso del crisol con tapa + % Material
tapa + Muestra de Lo
+ Tapa (g) entrada (g) Muestra de volatil
g salida (g)
1 103,1995 104,2057 103,2955 75,588
2 97,8908 98,8998 98,0063 73,682
3 89,0163 90,0257 89,1275 74,113
Promedio 74,461
Nota: Realizado en Lab. de control de calidad UNA Puno.
e Resumen de los parametros fisicos
Tabla 10
Caracterizacion fisica de la cascarilla de cacao
Materia Volatil
Muestra Humedad (%) Cenizas (%) 2 er(n;) ottt
0
ill
Cascarilla de 14,871 21,10 74,461

cacao
Nota: Realizado en Lab. De control de calidad UNA Puno.
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El porcentaje de humedad depende de las condiciones a las que se
encuentra la materia prima, para el caso de la cascarilla de cacao con tiene un
aproximado de 14,871% de humedad, esto sugiere que aproximadamente el 15%
del peso de la cascarilla es agua. (Asqui, 2023) obtuvo como resultado
aproximadamente un 8% de humedad en los tallos de quinua, y (Apaico, 2020)
encontro porcentajes de humedad como del 89,88% para el lodo avicola, 13,74%
para la céscara de yuca, 7,24% para la pepa de aceituna. Con el que se podria
comparar es con la cascara de yuca con el que tienen similar porcentaje de

humedad y caracteristicas fisicas también.

En cuanto al porcentaje de cenizas es comparable al resultado que encontrd
(Apaico, 2020) en su recopilacion de informacion que realizo para el lodo avicola
que contiene un 24,60% de cenizas presentes, lo cual no es tan considerable la

diferencia.

Asqui (2023) encontr6 que los tallos de quinua contienen 83,36% de
materia volatil que en comparacion al resultado hallado para la cascarilla de cacao
es 74,46, mantienen una relacion cercana de materia volatil. Es importante este

dato porque cuanto mayor sea este porcentaje, mayor sera el producto obtenido.

e (Caracterizacion por espectrofotometria infrarroja de la cascarilla de

cacao (FTIR):

Para conocer los grupos funcionales contenidos en la cascarilla de cacao
se realiza un analisis por espectrofotdmetro infrarrojo mediante transformada de

Fourier (FTIR).
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Figura 23
Espectro de la cascarilla de cacao

cascara Brandon
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Nota: Tomado de Laboratorio de ciencia de materiales de la UCSM Arequipa.

De acuerdo a la figura 23 se puede deducir que la cascarilla de cacao tiene
en su composicion grupos carbonados de aromaticos y alifaticos de acuerdo a las
frecuencias que se identificaron, a los 2900 cm™ que también incluyen al grupo
amino (-NH.), en el espacio de 2800 a 3416.338 cm™! de frecuencia se encuentran
contenidos los carbones primarios, secundarios y terciarios, también es importante
mencionar que el grupo carbonilo (-C=0) y tio carbonilo (-C=S) se puede

identificar entre 1000 a 1800 cm! de frecuencia.

Los resultados que se obtuvieron en este analisis son muy similares a los
que encontr6 (Hilasaca, 2008) quien realizd este mismo analisis para la cascarilla
de cacao en la universidad de Surrey — Inglaterra. Donde los picos coinciden en
un 90% con los datos obtenidos en el laboratorio de ciencia de los materiales de

la UCSM Arequipa.
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4.1.2 Preparacion de carbon activado de la cascarilla de cacao

e Condiciones de obtencion de carbon activado
Al preparar el carbon activado se tomaron en cuenta los pardmetros de

relacion de cantidad de H3POs y peso de materia prima.

Tabla 11

Condiciones para la obtencion de carbon activado de cacao

. . Relacion de Tiempo de
Carbén activado . L .
acido fosforico  carbonizacion (min)

C1 1:1 60
C2 1:2 60
C3 1:3 60

Nota: Se tom6 como referencia de trabajos anteriores.

Se obtienen 3 tipos de carbones en el que uno de ellos es el mas eficiente
y esto depende de la cantidad de activante utilizado. En comparacion al trabajo
realizado por (Aymat, 2017), realizé una activacion con ZnCl a la cascara de las
semillas de bhagar, y la segunda materia de estudio fue la céscara de periwinkle

que lo activo fisicamente.

. Caracterizacion por espectrofotometria infrarroja del carbon activado

preparado considerando las relaciones (1:1, 1:2 y 1:3)
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Figura 24

Espectro FTIR del carbon activado a relacion de cascarilla con activante de 1:1
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Nota: Realizado en el laboratorio de ciencia de materiales de la UCSM Arequipa.

Mediante la Figura 24 se puede apreciar la caracterizacion por
espectrofotometria infrarroja del carbon activado preparado considerando la
relacion 1:1 donde se colocd 5g de cascarilla de cacao para activarlo con 5g de
acido fosforico, grafico en el cual se puede apreciar la formacion de nuevos picos
en comparacion a la cascarilla de cacao antes de convertirlo en carbon activado,
estos picos indican que se modifico la estructura de la cascarilla por la activacion

quimica de la materia prima.
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Figura 25

Espectro FTIR del carbon activado a relacion de cascarilla con activante de 1:2
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Nota: Tomado de Laboratorio de ciencia de materiales de la UCSM Arequipa.

Para obtener esta grafica se trabajo con la relacion 1:2 que contiene 5g de
cascarilla de cacao con 10g de 4cido fosforico. De la figura 25 podemos ver picos
similares a los de la relacion 1:1 con variaciones minimas en cuanto a la formacion
de los grupos funcionales presentes solamente en cuanto a la cantidad, debido al
uso de acido fosforico se puede ver picos en la banda de frecuencias de 820 a

1270cm™ que hace referencia a la presencia del grupo funcional de los fosfatos.

Figura 26

Espectro FTIR del carbon activado a relacion de cascarilla con activante de 1:3
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Nota: Tomado de Laboratorio de ciencia de materiales de la UCSM Arequipa.
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Este espectro representa al carbon activado preparado con la relacion 1:3
donde se utilizé 5g de cascarilla de cacao con 15g de acido fosforico. La figura
26 nos muestra picos menos pronunciados en comparacion a los carbones 1:1 y
1:2, este descenso se debe a la presencia de mayor cantidad de acido fosforico que
hizo que se formaran grupos de fosfatos en el rango de frecuencia de 800 a

1700cm™!(Quintero et al., 2016).

Figura 27
Espectro de diferencia de carbones activados a relaciones 1:1, 1:2y 1:3 de peso

de cascarilla y activante respectivamente
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Nota: Tomado de Laboratorio de ciencia de materiales de la UCSM Arequipa.

En la figura 27 se puede observar la comparativa de los 3 carbones que se
prepararon, estos tienen picos similares por lo cual su comportamiento en la

adsorcion también sera similar.

En comparacion al trabajo realizado por (Aymat, 2017) en el que impregna
cascaras de bhagar con ZnCl, y cascaras de periwinkles con activacion térmica, le

resulté mas efectivo el que fue activado térmicamente.
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Carrasco & Londa (2018) obtuvieron carbones activados con cascara de
coco utilizando 4cido fosforico al 85% y al 40%, donde obtuvieron mejores
resultados con el carbon activado a una concentracion de 40% de acido fosfoérico,

lo cual es un valor cercano al usado en esta investigacion.

4.2 RESULTADOS PARA EL OBJETIVO 2

Caracterizar el carbon activado de cascarilla de cacao.

Para este objetivo se realiz6 un andlisis en el equipo de fisisorcion ANTON PAAR
en el que se realiz6 la desgasificacion de las 3 muestras de carbon activado, lo que durd
60 min, para posteriormente realizar la adsorcion y desorcion de nitrogeno realizado en

un promedio de 8 horas.

Figura 28

Histograma de area superficial (Relacion 1:2)

Fisisorcion del carbdn activado
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Nota: Realizado en el Laboratorio de ciencia de materiales de la UCSM Arequipa.

Por medio de esta figura 28 se pudo determinar las caracteristicas del carbon

activado 1:2 que como conclusion se tiene que el tamafio promedio de los poros es de
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0,0552cm3/g, que tiene un area superficial de 88,7800 m2/g, tiene un ancho de poro de

2,5040 nm con un error de ajuste de 0,3323%.

Figura 29

Histograma de drea superficial (Relacion 1:3)
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Nota: Tomado de Laboratorio de ciencia de materiales de la UCSM Arequipa.

De la figura 29 pudimos determinar las caracteristicas del carbon activado 1:3,
como conclusion se tiene que el tamafio promedio de los poros es de 0,0542cm’/g, que
tiene un area superficial de 89,8055 m2/g, tiene un ancho de poro de 2,5830 nm con un

error de ajuste de 0,3521%.

Pacheco (2021) encontré un area superficial BET de 0,5463m?/g de un carbon
activado a partir de cascara de platanos, se puede observar una notable diferencia con el

area obtenida en esta investigacion.
43 RESULTADOS PARA EL OBJETIVO 3

Caracterizar la muestra de agua del tinte capilar castafo violeta.
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Se consider6 para este caso una solucion de tinte capilar, para el cual se evaluaron
los siguientes parametros:

Tabla 12

Evaluacion de parametros fisicos de las muestras acuosas de tinte capilar

Conductividad . . STD DQO
Muestra H Salinidad
P (uS/cm) (mg/L) _(mg/L)
Solucién de tinte
9,00 780 0,4 384 --
capilar al 10%.
Solucién de tinte
capilar después de
la precipitacion 4,06 540 0,3 236 265,05
acida, antes de la
adsorcion
Solucién del tinte
capilar después de 2,56 397 0,3 185 251,9

la adsorcion

Nota: Analisis desarrollado en Lab. De ciencia de los materiales UCSM y Lab. De calidad UNA Puno.

De acuerdo con los estandares de calidad ambiental para aguas (ECA) D.S.
N°004-2017-MINAM, se tiene dentro de la categoria 4 el apartado El a las aguas de
conservacion del ambiente acuatico, los valores de los limites maximos permisibles
(LMP) para el pH se encuentran en el rango de 6 a 9, y en el resultado obtenido se tiene
un pH de 2,56 debido a que se tuvo que realizar una precipitacion acida para poder hacer
el experimento de adsorcion, lo que nos indica que se debe realizar un proceso de

neutralizacion si se desea descargar estas aguas en afluentes receptores de rios o lagos.

La conductividad tiene como limite maximo permisible a 100 ps/cm, y para
nuestro caso de estudio se disminuy6 a un total de 397 ps/cm después de la adsorcion,
teniendo un valor de 780 ps/cm en un principio, posterior a ello se puede realizar los

tratamientos convencionales para aguas servidas para alcanzar el limite permisible.
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Los solidos totales disueltos se redujeron de un total de 384 a 185, por lo que se

entiende que se pudo aminorar este valor a través de la adsorcion.

En cuanto al DQO tomando como referencia la categoria 1 y subcategoria B de
aguas superficiales destinadas para recreacion nos da un valor maximo permisible de
50mg/L logrando disminuir en caso de la solucion de tinte en un valor aproximado de 5%
de su valor total que es 265,05mg/L. Posterior a ello se puede realizar los tratamientos
convencionales para aguas servidas para alcanzar el limite permisible que mencionan los

ECA.

Cabe mencionar que al ser esta solucion de tinte capilar un contaminante
emergente, no presenta a la actualidad ningun tipo de normativa para su regulacion, por
lo cual los valores que se toman son referenciales con la finalidad de realizar una
comparacion, teniendo en cuenta también que el objetivo de este estudio fue evaluar el

comportamiento del carbon activado, y verificar los resultados que nos da.

44 RESULTADOS PARA EL OBJETIVO 4

Determinar los pardmetros Optimos de adsorcion del tinte capilar castafio violeta
presente en muestras de agua utilizando carbon activado de la cascarilla de cacao

(Theobroma cacao L.).

4.4.1 Curva de calibracion

Para poder determinar los parametros Optimos de adsorcion se necesita

hacer una curva de calibracion para poder determinar la concentracion.
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Tabla 13

Curva de calibracion del tinte capilar castafio violeta

Concentracion 0,3
0,1 0,2 05 0,7 1 2 3 4,5 6 8 10
(mg/L) 5
0,00 0,0 0,0 0,1 0,1 02 04 06 09 1,5
Absorbancia 1,21 1,96
2 4 8 1 5 0 0 0 3 9
Figura 30

Curva de calibracion del tinte capilar castanio violeta

CURVA DE CALIBRACION DEL TINTE CAPILAR
2.50

y =0.1975x + 0.0104
2.00 R%=0.9996

Absorbancias

Concentracion (mg/L)

Para obtener la curva de calibracién se tom6 como referencia el tinte
comercial después de haber sido acondicionado para la adsorcion, posteriormente
se diluye la muestra patron a diferentes concentraciones y se realiza la medida de

absorbancia a 492nm.
44.2 pH

Se trabaja con valores de pH de 2, 7 y 10 para ello se tiene:
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Tabla 14

Valores de pH a diferentes concentraciones.

Tiempo pH
(min) 2 7 10
5 53.87% 35.33% 71.35%
10 59,97% 42,36% 75,57%
15 65,63% 48,81% 79,13%
30 77,76% 68,60% 86,50%
45 84,56% 79,94% 89,43%
60 88,20% 86,00% 90,37%
75 90,45% 88,97% 92,01%
90 91,41% 90,66% 92,72%
Figura 31

Porcentaje de adsorcion de tinte capilar CV a diferentes pH
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Tomando como referencia el trabajo realizado por (Challco, 2022) en el
que realiza una precipitacion acida y trabaja a pH de 4 se determind que es
recomendable trabajar a pH 4cido para conseguir mejores valores de remocion de

tinte capilar CV.
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Posterior a ello se evalué midiendo la turbidez y tomando valores de pH

cercanos al elegido en la prueba anterior.

En esta prueba se determind los siguientes valores usando el turbidimetro,
ya que la intencion era lograr que las grasas y aceites contenidos en el tinte
comercial precipitaran en la mayor cantidad posible, luego de la precipitacion se

realizd la decantacion y filtracion y se midio la turbidez.

Tabla 15

Valores de la turbidez de soluciones a diferentes pH

pH Turbidez (NTU)
pH 2 13

pH 3 2,80

pH 4 4,23

Se varia el pH de las soluciones para poder determinar a qué pH es
necesario trabajar, de las cuales se puede apreciar seguin la tabla 15, que el que
presenta menor turbidez es el que se trabaja a pH 2, no obstante, esos valores de
turbidez ya estan por muy debajo de los valores requeridos para poder realizar la
adsorcion, por lo cual considerando el menor uso de acido clorhidrico se decidid

elegir el de pH 4 para hacer las préximas experiencias.

4.43 Tiempo

Se realiz6 un ensayo por triplicado con los tres carbones activados
preparados tomando como tiempo maximo 90 minutos para poder determinar el

tiempo optimo de adsorcion.
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Tabla 16

Tiempo optimo de adsorcion con diferentes carbones activados

Tiempo (min) 1:1 1:2 1:3
5 5,496 6,126 3,773
10 3,948 5,222 2,655
15 2,968 4,395 1,763
30 1,359 2,472 0,820
45 0,744 1,230 0,520
60 0,496 0,739 0,379
75 0,413 0,511 0,333
90 0,356 0,384 0,311
Figura 32

Curvas para medir el tiempo optimo de adsorcion con los 3 carbones activados

100.00%
90.00%
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1:3
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20.00%
10.00%

0.00%
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De la figura 32 se puede observar que los 3 carbones tienen un punto
intersecante a partir de los 75 min. Aproximadamente y hasta llegar a los 90
minutos la concentracion ya no estan significativa, por lo cual se concluye que el

tiempo optimo de adsorcidn es a los 90 minutos y la 6ptima es el carbon 1:1.
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Figura 33

Prueba de tiempo optimo de adsorcion

Figura 34

Valores significativos de porcentaje de remocion en funcion al tiempo de

contacto del carbon 1:1.

Agrupar informacioén utilizando el método de Tukey y una confianza de 95%

Tiempo N Media Agrupacion

90
75
60
45
30
20
15
10
5

3

3
3
3
3
3
3
3
3
3

94.607 A
93.947 A
92.957 A
90.020 A
8274 B
72.34 C
63.69 D
52.083 E
33.76 F
8.427 G

Las medias que no comparten una letra son significativamente diferentes.

Segun los datos brindados por el programa Minitab, se obtiene la figura 35

donde nos da un valor no significativo de remocion a partir de los 45 minutos, se

observa una variacion de remocion del 4% por lo que se decidié aprovechar ese

porcentaje de diferencia y elegir el tiempo dptimo a los 90 min.

Burgos & Jaramillo (2015) emplean un tiempo de 6 horas para sus

experimentos con CA de cascara de cacao y de coco y logran disminuir de una
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absorbancia de 6 a 1,6, por lo que se considera el resultado obtenido en esta

investigacion como muy aceptable al ser 90 minutos.

4.4.4 Cantidad de adsorbente

Se hizo un experimento variando la cantidad de adsorbente para poder

conocer la cantidad optima, eficiente y eficaz para adsorber el tinte capilar y se

obtuvieron los siguientes resultados en un lapso de 90 minutos, las pruebas se

realizaron por triplicado. Se tratd con 100g de solucion de tinte capilar.

Tabla 17

Datos de adsorcion de tinte castanio violeta a diferentes cantidades de

adsorbente.
Tiempo
(min) 0,025 0,05 0,075 0,1 0,125 0,15 0,175
5 7,303 6,633 6,606 5496 5125 4811 4,619
10 7,024 6,393 5988 3,948 4310 3,789 3,561
15 6,752 6,037 5509 2968 3426 2,990 2,634
30 6,064 4,763 4,087 1359 1969 1,439 1,016
45 5611 3,718 2,864 0,744 1,152 0,773 0,582
60 5132 2,754 2,069 049 0,761 0,557 0,393
75 4904 2,114 1557 0413 0543 0452 0,325
90 4513 1512 1,151 0,356 0,474 0,368 0,305
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Figura 35

Adsorcion de tinte capilar a diferentes cantidades de carbon activado

Adsorcion diferentes cantidad de carbdn 1:1
120.00%

100.00%
80.00%
60.00%

40.00%

Porcentaje de remocién

20.00%

0.00%
0 20 40 60 80 100

Tiempo (min)
—8—0.025 —@—0.05 —@®—0.075 0.100 Natural 0.125 —e—0.15 —@—0.175

En la Tabla 17 se puede observar la variacion de concentracion de las
diferentes cantidades de carbon activado 1:1 a través del tiempo, al llegar a un
tiempo maximo de 90 minutos se aprecia los porcentajes de remociéon maximos,

donde se evalua los datos mas significativos.

Se puede observar en la figura 35 los porcentajes de remocion del tinte
capilar CV a través del tiempo, considerando la cantidad de adsorbente y la
remocion que presentan, se puede observar que un dato significativo de remocion
donde no se utiliza mucha cantidad de adsorbente y se tiene un muy buen resultado
es donde se usa 0.1g de adsorbente ya que nos brinda un porcentaje de remocion
de 0.356 mg/L que es el més rentable y brinda buen porcentaje de remocion del

tinte capilar CV.
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Se realiz6 también un andlisis estadistico en el programa StatGraphics del
comportamiento de las variables en estudio en el proceso donde se utilizd un
disefio Factorial 2¥, considerando las tres variables consideradas para este estudio
las cuales son pH de la solucion de tinte, Masa de carbdn activado para 100mL de

muestra y tiempo de adsorcion, de los cuales se tiene:

Figura 36

Diagrama de Pareto estandarizada

Diagrama de Pareto Estandarizada para % DE ADSORCION

ApH O +
C:t (min)

B:W(peso del adsorvente)

AC

AB

|

20 30 40 50 60
Efecto estandarizado

o
el
o

Se observa el comportamiento de las variables en el proceso de adsorcion
donde la variable mas significativa y la que mas influye en la experimentacion
para este caso particular es el pH, luego el tiempo y la cantidad de adsorbente
también son relevantes en menor proporcion, la interaccion entre el pH y el tiempo
es significativa como también la interrelacion entre el pH y el peso de adsorbente;
la relacion no significativa en este proceso fue entre el peso de adsorbente y el
tiempo de contacto. Por lo tanto el disefio empleado 2° es relevante en las variables

consideradas.
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Figura 37

Diagrama de superficie de respuesta estimada para el proceso de adsorcion

Superficie de Respuesta Estima~~
t (min)=47.5

% DE ADSORCION

La superficie de respuesta explica la interrelacion mas adecuada de valores

de las variables consideradas para el proceso de adsorcion.

La ecuacion que representa al proceso de adsorcion es:

%Adsorciéon = 13,6 — 1,28X, — 32,41X, — 0,06X5 + 3,65X, X,
+0.0066X, X5 — 0,11X,X5

4.4.5 Resumen

Tabla 18

Datos de adsorcion de tinte castaiio violeta considerados para la adsorcion.

Carbon Activado con pH Tiempo Cantidad de
acido fosforico (g/g) (min) absorbente (g)
Relacion 1:1 4 90 min 0,1g

4.5 RESULTADOS PARA EL OBJETIVO 5

Determinar el modelo cinético del proceso de bioadsorcion del tinte capilar

castafo violeta.
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Se utiliz6 el espectrometro UV Vis THERMO SCIENTIFIC GENESYS 150 del
laboratorio de Ciencia de los materiales de la Universidad Catolica de Santa Maria de la
ciudad de Arequipa para analizar el porcentaje de adsorcion del tinte capilar castafio
violeta usando como adsorbente el CA 1:1 y bajo los parametros 6ptimos obtenidos en el

objetivo 4.

Las isotermas de adsorcion nos dan una guia muy valiosa para poder conocer el
comportamiento de las reacciones de adsorcion por ello se realizara el estudio de las

isotermas de adsorcion de Freundlich y Langmuir.

4.5.1 Isoterma de Langmuir

Teniendo en cuenta la ecuacion de Langmuir linealizada:

Ce 1o L
qge b ¢ kb
Donde:
e : Cantidad adsorbida
Ce : Cantidad sin adsorber
k : Fuerza de union
b : Cantidad maxima adsorbida

cuya configuracion la podemos asemejar a la ecuacion de la recta:
y=mx+b

Para poder calcular q se tiene que:

a=X
m
Donde:
X : Masa del adsorbato que fue adsorbido.
m : Masa del adsorbente
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para calcular el valor de x, se tiene:

x=Cy—0C,
Donde:
Co : Concentracion inicial
Ce : Concentracion de equilibrio
Tabla 19

Datos para armar la isoterma de Langmuir

Ce Qe 1/ge
1/Ce
(p.p.m) (mg/g) (9/mg)
4,513 14,1840 0,221582096  0,07050197
1,512 13,0940 0,661375661  0,07637086
1,151 9,2107 0,868809731  0,10856977
0,474 6,0680 2,109704641  0,16479895
0,368 5,1273 2,717391304  0,19503316
0,305 4,4309 3,278688525  0,22568997
Figura 38

Isoterma de Langmuir expresado a diferentes cantidades de adsorbentes

1/ge Vs. 1/Ce

0.25
0.2
y = 0.052x + 0.0548
0.15 R?=0.987Z =
o T
[ 2 N N B 1]
~ | e
— L e
01 [ A
0.05
0
0 0.5 1 1.5 2 2.5 3 3.5

1/Ce
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4.5.2 Isoterma de Freundlich

Para poder graficar esta isoterma se usara la expresion linealizada de la

ecuacion de Freundlich que se define asi:

1
log q =ElogC+logkd

Donde:

q : Cantidad adsorbida

C : Cantidad sin adsorber

kd : Coeficiente de distribucion
n : Factor de correccion

y=mx+b»b

Para poder calcular q se tiene que:

X
=

Donde:
X : Masa del adsorbato que fue adsorbido.
m : Masa del adsorbente
Para calcular el valor de x, se tiene:

x =Cy—C,
Donde:
Co : Concentracion inicial
Ce : Concentracion de equilibrio

Con estas ecuaciones se recopila los siguientes datos:
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Tabla 20

Datos para armar la isoterma de Freundlich

Ce Qe
Log Ce Log qge
(p.p-m) (mg/g)
4,513 14,1840 0,654465334 1,15179872
1,512 13,0940 0,179551791 1,11707234
1,151 9,2107 0,061075324 0,96429107
0,474 6,680 -0,324221658 0,78304557
0,368 5,1273 -0,434152181 0,70989155
0,305 4,4309 -0,515700161 0,64648775
Figura 39

Isoterma de Freundlich expresado a diferentes cantidades de adsorbente

Log ge Vs. Log Ce

1.3
T
.... —
1 A
8 y=04572x+0.9243 R
& R2=0.9142 e
— "
0:6
-0.6 0.4 0.2 0 0.2 0.4 0.6 0.8
Log Ce

De acuerdo con la evaluacion realizada, se puede apreciar que la ecuacion
que mas se adapta a los resultados obtenidos de las pruebas de adsorcion es la
isoterma de Langmuir con un coeficiente de determinacion de 0.9877 y una qmax

18.248.
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4.5.3 Modelos cinéticos de adsorcion
4.5.3.1 Modelo cinético de pseudo primer orden

Para desarrollar el estudio de pseudo-primer orden se utiliza la
ecuacion de Lagergreen que se representa de forma linealizada de la

siguiente manera:

k
log(qe — q¢) =log(qe) — (2.31.3> t

Donde:

q. = Capacidad de adsorcion en el equilibrio (mg/g).

q; = Capacidad de adsorcion a cualquier tiempo (t).

k, = Constante de velocidad de pseudo-primer orden (min!)
t = Tiempo (min)

Tabla 21

Datos para armar el grdfico del modelo de Pseudo-primer Orden

N° T(';Tngo (p.p(J:.em.) q«(mg/g) Log(gmax-qt)
1 0 7,635 0,0000 1,2612
2 5 5,496 2,1390 1,2071
3 10 3,948 3,6870 1,1632
4 15 2,968 4,6670 1,1329
5 20 2,237 5,3980 1,1089
6 30 1,359 6,2760 1,0782
7 45 0,744 6,8910 1,0553
8 60 0,496 7,1390 1,0457
9 75 0,413 7,2220 1,0424
10 90 0,356 7,2790 1,0402
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Figura 40

Grdfica de los datos representados por el modelo cinético de Pseudo-

primer orden.

Log(0lmax - At)

13
1.25

12 y =-0.0021x + 1.1876
R?=0.7378

115 | R e
11

log(gmax-qt)

1.05

0.95
0 20 40 60 80 100

4.5.3.2 Modelo cinético de pseudo segundo orden

Para desarrollar el estudio de pseudo-segundo orden se utiliza la

ecuacion de forma linealizada de la siguiente manera:

t 1 1

9t ks *qem®  Gem

Donde:
qem = Capacidad de adsorcion en el equilibrio (mg/g).
q. = Capacidad de adsorcion a cualquier tiempo (t).

k,, = Constante de velocidad de pseudo-segundo orden (g/mg*min)

t = Tiempo (min)
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Tabla 22

Datos para armar el grdfico del modelo de Pseudo-Segundo Orden

Tiempo C.

N° . a(mg/g) t/a:
(min) (p.p.m.)
1 0 7,635 0,0000 0.00000
2 5 5,496 2,1390 2,337541
3 10 3,948 3,6870 2,712232
4 15 2,968 4,6670 3,214056
5 20 2,237 5,3980 3,705076
6 30 1,359 6,2760 4,780115
7 45 0,744 6,8910 6,530257
8 60 0,496 7,1390 8,404538
9 75 0,413 7,2220 10,384935
10 90 0,356 7,2790 12,364336
Figura 41

Grdfica de los datos representados por el modelo cinético de Pseudo-

Segundo orden.

t/q, vst
14
12
y=0.1188x + 1.4298
10 R?=0.9971
+— &
o
=
6
4
2
0
0 20 40 60 80 100
t (min)

De las Figuras 40 y 41 podemos observar que mediante el modelo
cinético de pseudo segundo orden se logra una mejor representacion de los
datos obtenidos de las pruebas de adsorcién con un coeficiente de
determinacion de 0,9971 en comparacion a la cinética de pseudo primer
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orden con un coeficiente de determinacion de 0,7378, por lo que se puede
concluir que la cinética que ocurre es una cinética donde la capacidad de
adsorcion depende del nimero de centros activos en el adsorbente y la
velocidad de adsorcion es regulada por procesos fisicoquimicos que

ocurren durante el tiempo de contacto.

En el trabajo realizado por (Barrantes, 2017) realizdo un estudio
cinético de un carbon activado a partir de hueso de trucha donde le resulto
también el modelo de pseudo- segundo orden el mas representativo de los
datos que obtuvo para adsorcion de manganeso de aguas residuales de la
mina. Y (Broche et al., 2022) coincide también con el modelo de pseudo-
segundo orden para una estudio cinético de adsorcion de azul de metileno

con residuos agro industriales.
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V. CONCLUSIONES

Se pudo obtener un carbon activado con una buena capacidad de adsorcion activado
quimicamente con acido fosférico (H3PO4) en una relacion de activante de 1:1
(p/p) usando como material precursor a la cascarilla de cacao (Theobroma cacao

L).

Realizando experiencias de adsorcion y un andlisis de fisisorcion se pudo determinar que
el carbon con relacion de activante 1:1 es el mas eficiente para la prueba de

adsorcion final.

Para la prueba final de adsorcion se pudo adsorber el 94,61% del tinte capilar realizando
la adsorcion en lecho fijo con 0,1g de adsorbente, 100ml de solucion de tinte, a
temperatura ambiente, en medio acido con pH 4 de la solucion y tiempo de

contacto con agitacion constante de 90min y a 300 RPM respectivamente.

Las isotermas de adsorcion que mejor explica el fendémeno de adsorcion es la isoterma de

Langmuir con la que se obtiene un coeficiente de determinacion de 0,9877.

El modelo cinético de Pseudo-segundo Orden es el que explica mejor el fenomeno de
adsorcion efectuado en las experiencias con carbon activado de cascarilla de cacao

obteniendo un coeficiente de determinacion de 0,9971.

De acuerdo con el grafico de Pareto se puede concluir en que la variable de mayor
significancia para la experimentacion fue el pH posteriormente el tiempo y luego
el peso de adsorbente, de la interaccion de las variables las que tienen significancia

para la experimentacién fueron el pH con el tiempo y el pH con el peso de
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adsorbente, sin embargo, la interaccion del peso de adsorbente con el tiempo no

tiene mucha significancia.
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VI. RECOMENDACIONES

Se recomienda lo siguiente a los futuros investigadores del tema:

La evaluacion del estudio de adsorcion de otras tonalidades de tinte capilar para poder

describir el comportamiento del carbon activado obtenido.

Realizar el analisis de composicion quimica del carbon activado.

Ser cuidadoso con las temperaturas de activacion y secado de la cascarilla de cacao por

ser este un material sensible a la temperatura.

Se recomienda verificar el efecto del pH y buscar nuevos métodos para realizar el
pretratamiento de la solucion del tinte capilar o realizar un post tratamiento con
cal para poder regular el pH si se desea reutilizar o liberar las aguas que salen de

la adsorcion.

Realizar las pruebas de adsorcion en sistema continuo para conocer el comportamiento
del carbon activado a partir de cascarilla de cacao a diferentes cantidades de agente

activante.

Activar térmicamente la cascarilla de cacao y realizar pruebas de adsorcion.
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VII. ANEXOS

ANEXO 1: Informe de analisis FTIR de la cascarilla de cacao

th.erm.o Informe creado: 3/11/2023 17:45 (GMT-05:00)
scientific
cascara Brandon
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Titulo: cascara Brandon

Numero de barridos de muestra: 16
Numero de barridos de fondo: 16

N© Serie del instrumento: BDM2110151
Exactitud Smart: 40-5001167

Modelo: Nicolet Summit

Fuente: IR

Detector: DTGS KBr

Titulo de accesorio Smart: iD1 Transmission
ID de accesorio Smart: 40-5001167
Tipo de cristal: : None

Divisor de haz: KBr

Espaciamiento de muestras: 1.0

Bits del digitalizador: 24

Velocidad optica: 0.4747

Apertura: 100.0

Ganancia de muestra: 1.0

Filtro paso alto: 1.0

Filtro paso bajo: 11000.0

Comentarios: None
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ANEXO 2: Informe de andlisis FTIR de los tres carbones preparados

th.erm(.) Informe creado: 12/10/2023 17:21 (GMT-05:00)
scientific
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Titulo: CA1.1

Numero de barridos de muestra: 16
NiGmero de barridos de fondo: 16

N© Serie del instrumento: BDM2110151
Exactitud Smart: 40-5001167

Modelo: Nicolet Summit

Fuente: IR

Detector: DTGS KBr

Titulo de accesorio Smart: iD1 Transmission
ID de accesorio Smart: 40-5001167
Tipo de cristal: : None

Divisor de haz: KBr

Espaciamiento de muestras: 1.0

Bits del digitalizador: 24

Velocidad optica: 0.4747

Apertura: 100.0

Ganancia de muestra: 1.0

Filtro paso alto: 1.0

Filtro paso bajo: 11000.0

Comentarios: None

Titulo: CA 1.3

NUmero de barridos de muestra: 16
Numero de barridos de fondo: 16

N© Serie del instrumento: BDM2110151
Exactitud Smart: 40-5001167

Modelo: Nicolet Summit

Fuente: IR

Detector: DTGS KBr
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Titulo de accesorio Smart: iD1 Transmission
ID de accesorio Smart: 40-5001167
Tipo de cristal: : None

Divisor de haz: KBr

Espaciamiento de muestras: 1.0
Bits del digitalizador: 24

Velocidad optica: 0.4747

Apertura: 100.0

Ganancia de muestra: 1.0

Filtro paso alto: 1.0

Filtro paso bajo: 11000.0

Comentarios: None

Titulo: CA 1.2

Namero de barridos de muestra: 16
Numero de barridos de fondo: 16

N© Serie del instrumento: BDM2110151
Exactitud Smart: 40-5001167

Modelo: Nicolet Summit

Fuente: IR

Detector: DTGS KBr

Titulo de accesorio Smart: iD1 Transmission
ID de accesorio Smart: 40-5001167
Tipo de cristal: : None

Divisor de haz: KBr

Espaciamiento de muestras: 1.0

Bits del digitalizador: 24

Velocidad optica: 0.4747

Apertura: 100.0

Ganancia de muestra: 1.0

Filtro paso alto: 1.0

Filtro paso bajo: 11000.0

Comentarios: None
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ANEXO 3: Informe de andlisis de espectros FTIR por separado de los 3 carbones

preparados.

thermo Informe creado: 12/10/2023 17:19 (GMT-05:00)
scientific
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Titulo: CA 1.2

Nimero de barridos de muestra: 16
Numero de barridos de fondo: 16

N© Serie del instrumento: BDM2110151
Exactitud Smart: 40-5001167

Modelo: Nicolet Summit

Fuente: IR

Detector: DTGS KBr

Titulo de accesorio Smart: iD1 Transmission
ID de accesorio Smart: 40-5001167
Tipo de cristal: : None

Divisor de haz: KBr

Espaciamiento de muestras: 1.0

Bits del digitalizador: 24

Velocidad optica: 0.4747

Apertura: 100.0

Ganancia de muestra: 1.0

Filtro paso alto: 1.0

Filtro paso bajo: 11000.0

Comentarios: None

Titulo: CA 1.3

Numero de barridos de muestra: 16
Nimero de barridos de fondo: 16

N? Serie del instrumento: BDM2110151
Exactitud Smart: 40-5001167

Modelo: Nicolet Summit

Fuente: IR

Detector: DTGS KBr
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ANEXO 4: Informe de Fisisorcion del carbon activado bajo la relacion 1:2

Anton Paar Kaomi for Nova

I;-;. Anton Paar

wersion 1.0
Copyright ©2020 Anton Paar GmbH
Report data: 11H52023 Operator: ucsm
Fila Namea: 1;2. qcuPhysliso
NOTE:

Analysis Information

Sample
1D 193640 Weight 00828,
Data ID  {8cSfaabe-De3d-4141-80c1-bbBE4d7E503}
Analysis Profile LODOS25PUNTOS
Operator amie Date 04272023 Duration 27183
Instrument 5t 1.on MOVA 600 [sin:1 Firmware 1.01
Ambient Temp. 2191 Void Volume Mode NOVA Mode Cell ID  193640-1
Sample Volume QL0000 Sample Volume Mode Measured Cell Type 6 mm with filler rod
Thermal Delay 180sec III Mode From Ambient Pressure
Name MNitrogen Molecular Weight  28.0134 g Cross Sectional Area  16.24umckecus
Non-ldeality 6.53a-05 17 Bath Temperature 77.35x
Type Vacuum Degassing
Operator ponzalo velarde
Heating Heat to 200.0 °C at 15.0 "C/min then hold for 60 min
Data Reduction Paramet
Thermal Transpiration no
DET Method
Model N2@ 77K onsilicaizedlite {cyl. pore){ NLDFT Equ. model)
min pipll 0 max pipl 1 Moving pt. avg. of
Adsorbate Model
Name Mitrogen Molecular Weight 28,0134 gea Cross Sectional Area  16.2%mckecui
Bath Temperature 77.35x
DFT Method Histogram Surface Area (linear) Results
Pore Volume  0.0552cwyg
SBurface Area B3.7B00wy
Lower Confidence Limit 1.5640m
Mode (Pore Width)  2.5040m
Fitting Error  0.3323x
Motes Desorption data
Graph - DFT Method Histogram Surface Area (linear)
B Surface Area
12
_ 10+
5
E ]
g 8
< ]
E 1
a %]
B p
5
2 -
0
T T T T T T T T T T T T T T T T
i] 1 4

Pore Widih (nm)

Anton Poer Kaomi for Mowa v1.0

{Report ID: OC 20231115133254847-05274} Page1of 1
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e

ANEXO 5: Informe de Fisisorcion del carbon activado bajo la relacion 1:3
Anton Paar Kaomi for Nova
version 1.0 R TR Eaec
Copyright ©2020 Anton Paar GmbH
Report date: 11152023 Operator: ucsm
File Name: 1;3.qcuPhysiso

Sample
ID 193640 Weight 01051,
Data ID  {79c9eb10-e50d-4a22-2047-4d510008460e)
Analysis Profile LODOS25PUNTOS
Operator amnie Date 04/27/2023 Duration 27523
Instrument St 2on NOVA 600 [s/n:1050040053] Firmware 101
Ambient Temp. 2206«c Void Volume Mode NOVA Mode Cell ID 1936401
Sample Volume 0.000cw Sample Vol Mode M d Cell Type 6 mm withfiller rod
Thermal Delay  180sec pIMode From Ambient Pressure
Name Nitrogen Molecular Weight 280134 g Cross Sectional Area  16.24wmskcue
Non-lIdeality 6.58e-05 1me Bath Temperature 77.35«

Type Vacuum Degassing
Operator gonzalo velarde

Heating Heat to 200.0 °C at 15.0 "C/min then hold for 60 min

Data Reduction Parameters
Thermal Transpiration no
DFT Method
Model N2@ 77K on silica/zedlite (cyl. pore)(NLDFT Equ. model)
minpipll o max pipl 1 Moving pt. avg. off
Adsorbate Model
Name Nitrogen Molecular Weight 28.0134g0u Cross Sectional Area  16.24wmkcus
Bath Temperature 77.35«
DFT Method Histogram Surface Area (linear) Results
Pore Volume 0.0542cwy
Surface Area  89.8055.%
Lower Confidence Limit 156400
Mode (Pore Width) 25830
Fitting Error 0.3521%
Notes Desorption data
Graph - DFT Method Histogram Surface Area (linear)
¥ Surface Area
10
3 &
E
L 38
8
£ 3
a3 |
£ 4
g
2 -
o -
T T T
0 1 2 3 4
Pore Width (nm)
Anton Pasr Kaomi for Nove v1.0 {Report ID: QC20231115132416441-03582} Page 1 of 1
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ANEXO 6: Analisis ANOVA del tiempo de adsorcion 6ptimo en el programa

MiniTab.

B8 HOJA DE TRABAJO 1

ANOVA de un solo factor: %Remocion 1 vs. Tiempo

Método
Hipatesis nula Todas las medias son iguales
Hipotesis alterna No todas las medias son iguales

Nivel de significancia o = 0.05

Se presupuso igualdad de varianzas para el andlisis.

Informacién del factor

Factor Niveles Valores
Tiempo 10 0, 5,10, 15, 20, 30, 45, 60, 75, 90

Analisis de Varianza

Fuente GL SCAjust. MC Ajust. Valor F Valor p
Tiempo 9 23149.1 257213 521.16 0.000
Error 20 98.7 4.94

Total 29 232479

Resumen del modelo

R-cuadrado

S R-cuadrado R-cuadrado(ajustado) (pred)
222158 99.58% 99.38% 99.04%
Medias
Tiempo N Media Desv.Est. 1Cde95%
0 3 8427 0.760 (5.751, 11.102)
5 3 3376 278 (31.08 3643)
10 3 52083 1.417 (49.408, 54.759)
15 3 63.69 408 (61.07, 66.37)
20 3 72.34 3.00 (69.66, 75.02)
30 3 82.74 3.07 (B0.0B, 8542)
45 3 90.020 1.457 (87.344, 92.696)
60 3 92957 0.859 (90.281, 95.632)
75 3 93947 0.746 (91.271, 96.622)
90 3 94607 0.786 (91.931, 97.282)

Desv.Est. agrupada = 2.22158

Comparaciones en parejas de Tukey
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Agrupar informacion utilizando el método de Tukey y una confianza de 95%

Tiempo N Media Agrupacion
50 3 94607 A

73 3 93847 A

&0 3 92957 A

45 390020 A

an 3 8274 B

20 3 7234 C

15 3 63.69 D

10 3 52083 E

5 3 33.76 F
0 3 B.427 G

Las medias gue no comparten una letra son sigmificativamente diferentes.

Pruebas simultaneas de Tukey para diferencias de las medias

Diferencia
Diferencia de las EE de Valor p
de niveles medias diferencia 1Cde 95%  Valor T ajustado
5-0 25.33 1.81 (1890, 31.76) 13.96 0.000
10=-0 43,66 181 (37.23, 50.08) 24.07 0.000
15-0 55.26 181 (4884, 6163) 30,47 0.000
20=-0 6391 181 (57.49, 70.34) 35.24 0.000
-0 7431 1.81 (67.89 80.74) 4097 0,000
45 -0 81.59 1.81 (75.17, 88.02) 4498 0.000
60 -0 84.53 1.81 (78.10, 90.96) 46.60 0.000
73=-0 85.52 181 (79.09, 91.93) 47.15 0.000
90 -0 86.18 1.81 (79.75 92.61) 47.51 0.000
10-5 18.33 1.81 (11.90, 24.75) 10.10 0.000
15-5 29.93 1.81 (23.51, 36.36) 16.50 0.000
20-5 38.58 TB1 (3216, 4501) 2127 0.000
0-5 48,98 181 (42.56, 55.41) 27.00 (0.000
45 =5 56.26 181 {49.84, 62.69) 31.02 0.000
60 -5 59.20 1.81 (52.77, 65.63) 32.64 0,000
73=5 60.19 1.81 (33.76, 66.62) 3i3.18 0.000
90 -5 B60.85 1.81 (53442 67.28) 33.55 0.000
13-10 11.81 1.81 (5.18,18.03) 6.40 0.000
20-10 20.26 1.81 {13.83, 26.68) may 0.000
30-10 30.66 1.81 (24.23, 37.08) 1690 0.000
45-10 3794 181 (31,57, 44.36) 209 0.000
&0 =10 40,87 181 (34.45 4730) 22.53 0.000
75 =10 41,86 181 (3544 4825) 23.08 0.000
%0 -10 42.52 1.81 (36.10, 48.95) 23.44 0.000
20-15 BG5S 181 (222 15.08) 477 0,004
30-15 19.05 181 {12.62 2548) 10.50 0.000
45 -15 26.33 1.81 {1990, 32.76) 14.52 0.000
&0 -15 29.27 1.81 (22.84, 35.69) 16.13 0.000
75-15 30.26 1.81 (23.83, 36.68) 16.68 0.000
90 -15 3092 181 (24.49 3734) 17.04 0.000
30 -20 10.40 181 (397, 16.83) 573 0.000
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45 =20 17.68 TET (11,25 24.11) 59,75 0.000
60 =20 2062 181 (14,79, 27.04) 1137 0.000
75 =20 2161 181 (1518, 28.03) 1.9 0.000
50 =20 2227 181 {1584, 28.69) 12.28 0.000
45 =30 728 181 (D85 1371) 41 0019
60 =30 10.22 181 (379, 16.64) 563 0.001
75 =30 1121 181 {478, 17.63) 6.18 0.000
90-30 11.87 181 (5.44,1829) 6,54 0.000
60 - 45 2.94 181 (-3.49 9.36) 162 0.824
75 =45 393 1.81 (=250, 10.35) 216 0.508
90 =45 4,59 TE1 (=184, 11.01) 2,53 a.3n
75 =80 0.99 TE1 (=544, 742) 0.55 1.000
50 - 60 165 181 (=478 8.08) 0.91 0.954
50 =75 066 181 (=577, 7.09) 0.36 1.000

Nivel de confianza individual = 99.80%

ICs simultaneos de 95% de Tukey

Diferencias de las medias para 9%Remocion 1

SN
.. -
- —
- - - :
e
- *
- —
o .
e —
. .
__ﬁ.—_
R — i
-
.. e i
—_————
: .
. 7—
o - o
. .
—
; .
e
ey
— i
PE— - E—
: .
P W
-.. ’- — -
— r—
)
20 40 &0 80 100

St un intervalo no confiene cerg, las medias correspondientes son significativamente
diferentes,
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Griéfica de intervalos de %Remocion 1 vs. Tiempo
95% |C para la media
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La desviacién estdndar agrupada se utilizé para caleular los intervalos.
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ANEXO 7: Preparacion de la materia prima (Reduccion de tamafio y

tamizado)
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ANEXO 8: Preparacion del carbon activado (Secado de la materia prima)
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ANEXO 9: Materia prima impregnada con H3PO4
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ANEXO 11: Lavado y neutralizacioén de carbon Activado.
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ANEXO 12: Rotulado y conservacion del carbon activado
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ANEXO 13: Preparacion del tinte capilar
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METTLER TOLEDO
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ANEXO 15: Centrifugacion de muestras precipitadas de la solucion de tinte capilar CV
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ANEXO 16: Filtracion de la solucion de tinte después de la acidificacion

im b o
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