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Resumen

La presente investigacion fue realizada en el laboratorio de analisis ambiental
de la Universidad Nacional de Tumbes, durante los meses de enero hasta
octubre del 2021. Esta investigacion busca obtener subproductos derivados del
tratamiento hidrotermal (TH) de carbdén activado (CA) y biocarbén (BC)
producidos a partir de residuos agroindustriales. Las materias primas (Raquis
de Banano- RB, Cascara de Cacao- CC y Cascarilla de Arroz- CA) fueron
carbonizadas para la obtencion de BC (600°C/2h en atmosfera de nitrdgeno).
Mientras que, para la obtencién de CA, se utilizé acido fosforico (HsPO4) a 2M
y 5M como agente activante. Los CA y BC fueron sometidos a tratamiento

hidrotermal a 150°C durante 2h con una presion de 5 bar.

Con los productos obtenidos, se procedi6 a realizar la caracterizacion debida,
analisis superficial (contenido de humedad, contenido de cenizas), quimica
superficial (pHrzc, FTIR) y propiedades texturales (Area superficial, volumen de
poros). Ademas, para evaluar la efectividad de los materiales adsorbentes se
realiz6 pruebas de adsorcién con el colorante azul de metileno a una
concentracion de 20ppm, la cual se analiz6 mediante los modelos matematico

de pseudo primer orden (PFO) y pseudo segundo orden (PSO).

Se encontré como resultado que el carbén activado a 5M de H3PO4 a base de
raquis de banano sin tratamiento hidrotermal resulto con la mayor capacidad
de adsorcion de azul de metileno con un valor de 32,379 mg/g, siendo este el
de mayor capacidad de adsorcibn a diferencia del resto de residuos
agroindustriales trabajados, ademas obtuvo un rendimiento del 38%, ademas
un contenido de humedad de 12,90% y un contenido de ceniza del 28,34%, con
respecto al pH carga cero obtuvo un valor de 7,29 y por ultimo el carbén
activado a 5M de H3PO4 obtuvo 26,8 m?/g de area superficial y 0,02 m3/giiq.

Palabras clave: Biocarbon, Carbén activado, tratamiento hidrotermal,

residuos agroindustriales.



Abstract

This research was conducted at the environmental analysis laboratory of the
Universidad Nacional de Tumbes, during the months of January through
October 2021. This research seeks to obtain by-products derived from the
hydrothermal treatment of activated carbon (AC) and biochar (BC) produced
from agro-industrial waste. The raw materials (banana rachis - R, cocoa husk -
C and rice husk - A) were carbonized to obtain BC (600°C/2h in nitrogen
atmosphere). Meanwhile, phosphoric acid (HsPOa4) at 2M and 5M was used as
activating agent to obtain CA. The CA and BC were subjected to hydrothermal

treatment at 150°C for 2h with a pressure of 5 bar.

With the products obtained, the due characterization was carried out, surface
analysis (moisture content, ash content), surface chemistry (pHPZC, FTIR) and
textural properties (Surface area, pore volume). In addition, to evaluate the
effectiveness of the adsorbent materials, adsorption tests were carried out with
the methylene blue dye at a concentration of 20ppm, which was analyzed using
the mathematical models of pseudo frist order (PFO) and pseudo second order
(PSO).

As a result, it was found that activated carbon at 5M H3PO4 based on banana
rachis without hydrothermal treatment resulted in the highest adsorption
capacity for methylene blue with a value of 32.379 mg/qg, this being the one with
the highest adsorption capacity at difference from the rest of the processed
agro-industrial residues, it also obtained a yield of 38%, in addition to a moisture
content of 12.90% and an ash content of 28.34%, with respect to the pH zero
load, it obtained a value of 7.29 and Finally, activated carbon at 5M H3POa

obtained 26.8 m?/g of surface area and 0.02 m3/giiq.

Key words: Biochar, activated carbon, hydrothermal treatment, agro-industrial

wastes.



I. INTRODUCCION

El Pert a lo largo de los afios ha venido experimentando un alto crecimiento en
la actividad agroindustrial (Escalante Rebolledo et al., 2016) con cultivos como
cacao (Prado, 2021), arroz (Arias & Becerra, 2020), banano (Retto, 2019), entre
otros; generando asi una alta cantidad de residuos que actualmente por las
condiciones de manejo que se les aplica vienen causando diferentes impactos

adversos al ambiente (Cardoen et al., 2015).

Actualmente a pesar de que existen diversas alternativas para el
aprovechamiento de dichos residuos, solo una pequefia parte de estos son
reutilizados como alimento para animales y abono organico (Elias Silupu et al.,
2020), lo demas son dispuestos en botaderos autorizados o no autorizados
generando malos olores producto de la descomposicion anaerdbica o aerdbica
(Bone Lemos & Lopez Villalta, 2021), ademas de generar particulas por la
gquema estos y por consecuencia generando gases de efecto invernadero (E.
Herrera et al., 2021).

La creciente preocupaciéon por el uso de residuos agroindustriales ha
generado la busqueda de procesos de transformacion y reutilizacion de esto
(Guemes-Vera et al., 2020), una de las opciones para el aprovechamiento de
dichos residuos es la produccién de materiales adsorbentes como el biocarboén
(Beesigamukama et al., 2020), un material de moderada area superficial, que
cuenta con multiples aplicaciones en el campo agricola, en generacion de
energias y en el campo ambiental (Sohi et al., 2010). Ademas estos residuos
producidos pueden ser empleados para transformarlos en productos que le
aporten mayor valor agregado como el carbén activado e hidrocarbén (Burgos

Campuzaon & Jaramillo Quiroz, 2015; Kannan et al., 2020).

En la regiébn Tumbes una de las principales actividades econdémicas es la
agricultura (Sapaico Castafieda et al., 2018), se cultivan alrededor de 33

cultivos, del cual 17 son transitorios y lo restante son permanentes y especiales.

El cultivo transitorio mas representativo de la region es el arroz cascara con un
area de cultivo total de 14557 ha (Sanjinez Salazar, 2019). Toda esa produccion
genera una gran cantidad de residuo (cascarilla), este residuo esta conformado

por celulosa y silice (Valverde G. et al., 2007), ademas entre sus principales



caracteristicas resaltan el poder calorifico, la composicion quimica y la
humedad (Avalos & Torres, 2018), los cuales permiten que tenga facultades

para ser transformado en materiales adsorbentes.

El cultivo de banano es el principal cultivo permanente de la region con un area
de cultivo total de 4535 ha (Garcia Criollo, 2021), durante su proceso de cultivo
se genera grandes cantidades de residuos organicos, como los tallos, la fruta
de rechazo, la hojarasca y principalmente el raquis (Veliz Pérez, 2021), este
altimo residuo se genera en la etapa de cosecha, lamentablemente, no es
aprovechado por parte de la industria, ya que estos una vez extraidos de los
racimos, son depositados en el suelo hasta que se lleve su biodegradacién
(Florian et al., 2019).

Si bien los cultivos de arroz y platano, son dos de los principales cultivos de la
region Tumbes, desde hace algunos afios, el cultivo de cacao se ha ido
expandiendo en una alta cantidad de produccién, lo que a mediano plazo, este
podria convertirse en un cultivo de importancia econémica para la region, sin
embargo como todo cultivo este también genera sus residuos, el mas
sobresaliente es la cascara la cual comprende un 90% del fruto, (Burgos
Campuzaon & Jaramillo Quiroz, 2015), se proponen diversos usos para la
cascara de cacao, en las que sobresalen el aprovechamiento como alimento
para animales de granja, precursor para la elaboracién de sales de potasio para
jabén y materiales absorbentes como lo son el carb6n activado y biocarbén
(Sanchez, 2014).

Estos residuos agroindustriales contienes grandes cantidades de carbono, en
el caso del raquis de banano contiene 35,3% de celulosa, 17,9% de
hemicelulosa y 6% de lignina (Florian et al., 2019); la cascara de cacao contiene
19,7 a 26,1% de celulosa, 8,7 a 12,8% de hemicelulosa y 28% de lignina (F. Lu
et al., 2018); y la cascarilla de arroz contiene 62,2% de celulosa + hemicelulosa,
y 21,8% de lignina (Barana et al., 2016). Dado la naturaleza lignocelulolitica de
estos materiales son potencialmente aprovechables para la produccion de

materiales carbonosos (Ma et al., 2017).

Como aprovechamiento para estos residuos agroindustriales, se esta optando

por la produccion de materiales adsorbentes, estos materiales hoy en dia se



estan empleando en el tratamiento de aguas residuales, en la eliminacién de
contaminantes de aguas y en la recuperacion de suelos agricolas, ademas de
esto en los ultimos afios se ha venido aplicando el tratamiento hidrotermal tanto
al biocarbén como al carb6n activado, para mejorar sus propiedades segun la
aplicacion a la que estan destinados. Sin embargo, no se ha encontrado
informacion sobre la caracterizacion de los subproductos de la fase liquida

derivados de la carbonizaciéon hidrotermal.

Por ello se realizé esta investigacién con el objetivo de obtener y caracterizar
subproductos de las fases liquida y solida derivados de la carbonizacién
hidrotermal de materiales adsorbentes a base de residuos agroindustriales,
ademas se hacer una comparaciéon de la capacidad de adsorcion del colorante
azul de metileno con los materiales adsorbentes con tratamiento hidrotermal y

sin este.



Il. REVISION DE LITERATURA (Estado del Arte)

El pirdlisis es una reaccion termoquimica que descompone compuestos
organicos en condiciones limitadas de oxigeno o en ausencia de oxigeno (Leng
et al., 2018), y se utiliza con frecuencia para el procesamiento de biomasa
(Leng et al., 2021). De acuerdo con la velocidad de calentamiento y el tiempo
de reaccion, la pirélisis se divide en pirdlisis rapida, que se procesa a una
velocidad de calentamiento muy alta (10-200 °C/s) con un tiempo de residencia
de varios segundos (0,5-10 s, generalmente <2 s) para producir principalmente
bio-aceite (J. Liang et al., 2021), y pirdlisis lenta, que tiene una baja tasa de
calentamiento (1-100 °C / min) y generalmente toma mucho tiempo de
residencia (que dura minutos a horas o incluso dias) para producir el producto
de biocarbon (Leng et al., 2020).

El biocarbon es un material rico en carbono, una alta capacidad de intercambio
cationico, una gran superficie y una estructura de estabilidad (Tareq et al.,
2019) se produce a partir de materia prima organica seca y sin tratamiento
quimico (Kambo & Dutta, 2015), sus propiedades y rendimiento van a depender
del tipo de biomasa, y condiciones de pirolisis (Nanda et al., 2016), el area
superficial, la porosidad y los grupos funcionales son unas de sus propiedades
mas importantes (Leng et al., 2021; X. Tan et al., 2015) y mejoran las
propiedades del biocarbon, como la capacidad de intercambio cationico, la
capacidad de retencién de agua y la capacidad de adsorcion (Weber & Quicker,
2018) convirtiéndose en una alternativa sustentable para su aplicacién en la
recuperacion de suelos(Ruiz Perez, 2019), enmienda de cultivos (E. L. Herrera

et al., 2018) y tratamiento de aguas residuales (Présiga-Lopez et al., 2021).

Otro producto de la pirolisis a base de biomasa es el carbon activado (Vidal et
al., 2018), el cual es un producto microcristalino, carbonoso y no grafitico
(Sarmiento Fadul, 2021), cuyo proceso de activaciéon se produce mediante
gases oxidantes, o adicionando productos quimicos como son el acido fosférico
(H3POa), cloruro de Zinc (ZnCl2) (Heidarinejad et al., 2020), con el propésito de
extender su porosidad y amplificar su superficie interna lo que otorga una

elevada capacidad de adsorcién (Martinez de Yuzo, 2015).



El carbén activado tiene una gran superficie porosa, estructura de poros
sintonizable (Y. Yu et al., 2019) y quimica de superficie, buena termoestabilidad
a altas temperaturas en atmosferas inertes o de reduccion, baja reactividad
acido-base (Qu et al., 2019), ademas se ha demostrado que es un adsorbente
eficaz para eliminar una amplia variedad de contaminantes organicos e
inorganicos, compuestos polares y no polares en la fase acuosa o del medio

ambiente gaseoso (Ao et al., 2018).

En la elaboracién de carbones activados empleando baya de cacao, parte
interna y parte externa de mango y céascara de café, se lograron obtener
materiales con una elevada area superficial BET que van desde 892m?/g y
1180m?/g respectivamente, y un area superficial moderada en la region
mesoporosa, dichos productos presentan una estructura desarrollada,

albergando diversos poros en varias formas y tamafos (Cerro et al., 2015).

En un estudio hecho por (Carrillo Quijano, 2013), en la elaboracion de carbén
activado a base de cascarilla de arroz, se determin que, a un mayor lapso de
tiempo de activacion, el area BET y el volumen de poros reducen su tamario, lo
gue expresa una afectacion negativa, puesto que al producir carbén activado
se quiere obtener el area superficial y el volumen de los poros de mayor
tamafio. El carbon activado a base de cascarilla de arroz no cuenta con
caracteristicas Optimas para ser material absorbente para el colorante amarillo
anaranjado, ya que cuenta con un area de microporos pequefia (Ensuncho et
al., 2015).

El carbon activado obtenido mediante cascaras de platano, utilizando como
agente activante el acido fosforico, carbonizado a tres temperaturas diferentes
(400,500, 600 °C cuentan con mayores microparticulas, ademas puede
presentar poros de forma clara con agujeros transparentes, partes con
superficies lisas, canales complejos y particulas en forma de aglomerados
(Bibaj et al., 2019)

Una de las nuevas tecnologias para mejorar las propiedades del biocarbon, asi
como las del carbén activado es someterlos a un proceso hidrotermal
(Prasannamedha et al., 2021; Xing et al., 2019a), el cual es un proceso de

conversién, en temperaturas de 180-260°C, donde el material a tratar es



sumergido en agua y calentado por un sistema a una presion controlada
(Heidari et al., 2019).

Estudios mencionaron que el tratamiento hidrotermal es una tecnologia
prometedora para convertir la biomasa en carbén de tipo lignito (Parshetti et al.,
2013), en biocarb6n liquido (Hoekman et al., 2011), en un protector del suelo
(Libra et al., 2011; Rillig et al., 2010), en un material de carbono para la
adsorcion de contaminantes liquidos (Regmi et al., 2012), en material de
carbono de nano estructura (Cui et al., 2006), en un catalizador de carbono (Hu
et al., 2010; L. Yu et al., 2012), o en material de carbono para aumentar la

eficiencia de la pila de combustible (Titirici et al., 2012).

El resultado de dicho proceso es la creacion de 3 subproductos principales: el
sélido (Carbdn), liquido (Bio aceite mezclado con agua) y escasas fracciones
de gases, destacando el CO: (Kambo & Dutta, 2015), en el proceso de
carbonizacion ocurre un reordenamiento de su estructura por degradacion en
sélido, liquido y gaseoso (Guachi Cabrera, 2019). La parte solida presenta una
composiciéon quimica y apariencia fisica dependiente de la biomasa utilizada
(Y. Lu & Savage, 2015), lo diferente en la composicién quimica se indica por
los mecanismos de reaccion que suceden durante el proceso de carbonizacion,
los cuales son hidrolisis, deshidratacion, descarboxilacién, aromatizacion y

recondensacion (Guachi Cabrera, 2019).

Aunque estos procesos suceden en el orden mencionado, no suelen operar de
manera continua, se dan aleatoriamente durante el proceso de carbonizacion y
son interconectados entre si (Fang et al.,, 2018), de las reacciones antes
mencionadas, la hidrolisis es la que cuenta con la menor energia de activacion,
ya que esta descompone la estructura quimica de la biomasa por medio de la
escision de enlaces éster y éter de bio-macromoleculas con moléculas de agua,
en la deshidratacion el agua de la matriz de la biomasa es eliminada,
produciendo la eliminacion de los grupos hidroxilos (Aguilera Torre, 2020), por
su parte la descarboxilacién es la encargada de eliminar el CO:2 de la biomasa,
a la vez durante este proceso se elimina el grupo carboxilo (Fang et al., 2018),

la aromatizacion sucede gracias a la deshidratacion y la descarboxilacion, los



grupos funcionales que presentan doble enlace como C=0 y C=C sustituyen a

los grupos hidroxilo y carboxilo (Cayo Reinoso, 2018).

Los compuestos furfurales que se generan por estos dos mecanismos se
someten a hidrolisis, la cual los quiebra mas en acidos, aldehidos y fenoles, los
acidos que se generan posteriormente catalizan la liberaciébn de elementos
inorganicos de la matriz de la biomasa (Espinoza Tapia et al., 2020). La
recondensacion de los productos degradados en la carbonizacién lleva a la

formacién de carbon(Fang et al., 2018).

En estudios se realiz6 el analisis a la fase liquida del proceso de carbonizacion
hidrotermal de bagazo de agave, puesto que en este liquido se pueden obtener
subproductos de interés comercial, siendo uno de ellos el furfural, el cual es
usado como precedente en la elaboracién de distintos solventes y productos
para quimica fina, con el analisis de CG/MS (cromatografia de gases), se
encontraron diversos compuestos tales como 1,2-dimetil-benceno, 1,2 furanil-

etanona, piroles, fenol, entre otros (Mendoza, 2018).

Como caracterizacion general de estos materiales es considerado determinar
la humedad, cenizas que pertenecen al analisis proximal, en lo que es quimica
superficial se realizan las pruebas de pH carga Zero y Espectroscopia infrarroja
por transformada de Fourier (FTIR) y las propiedades texturales como son area

superficial y volumen de poros.

La ASTM, define la humedad del biocarbon como la cantidad de masa de agua
perdida durante el secado de la muestra, asumiendo que es el Unico material
volatil a una temperatura de 105°C, las cenizas es definida como la fraccion no
organica que se encuentra libre de humedad y presenta gran cantidad de

minerales (Bachmann et al., 2016).

El pH de carga Zero, esta definido como el valor del pH donde la carga neta
total (externa e interna) de las particulas sobre la superficie del material
adsorbente es neutra, es decir tanto el nimero de sitios positivos junto con
nameros de sitios negativos es el mismo (Franks & Meagher, 2003), la técnica
de caracterizacion de espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier
(FTIR), se realiza para identificar cualitativamente los posibles grupos

funcionales , esta prueba esta basada en la capacidad de las moléculas para



trasmitir y absorber radiacion infrarroja, cuando sobre ellas inciden haces de
energia de diversas longitudes de onda, consiguiendo un espectro de absorcion
infrarrojo, el cual podréa analizarse la frecuencia de resonancia que es la energia
absorbida en longitudes de onda determinadas en las estructuras moleculares
gue, a su vez, estdn asociadas a modos de movimientos y tipos de enlaces

especificos (Delgado, 2019).

El area superficial es de vital importancia en la adsorcién de contaminantes
organicos, esta se ve afectada por las condiciones de operacién al momento
de la carbonizacion, al emplear la pirolisis como alternativa de produccion
sobresale el aumento del area superficial y el tamafio de los poros al aumentar
el tiempo de residencia (Cha et al., 2016). El volumen de poros presente en el
biocarboén o carbon activado es de gran importancia para la adsorcion de
contaminantes, es este caso el volumen del poro tiene que presentar un
adecuado tamafio para alojar una molécula del contaminante al que se va a
aplicar, se destaca que la porosidad del biocarbén suele ser alta; esta
compuesto por micro, meso y macroporos, cuyos tamafos van desde < 2nm,

2-50nm y >50nm, respectivamente (Zhu et al., 2018).

En la elaboracion de carbones activados empleando baya de cacao, parte
interna y parte externa de mango y cascara de café, se lograron obtener
materiales con una elevada area superficial BET que van desde 892m?/g y
1180m?/G respectivamente, y un area superficial moderada en la region
mesoporosa, dichos productos presentan una estructura desarrollada,

albergando diversos poros en varias formas y tamafos (Cerro et al., 2015).

Este tipo de materiales carbonosos son utilizados para el tratamiento de aguas
en la eliminacion de contaminantes por medio de adsorcién, el termino
adsorcion su utiliza para describir la existencia de una elevada concentraciéon
de cualquier sustancia en la superficie de un liquido a solido, esta concentracion
superficial suele ser bastante mayor que la concentracion promedio en el solido
o en el liquido, debido al estado en el desbalance de fuerzas moleculares o al
estado de instauracion. Como resultado las superficies soélidas y liquidas
tienden a completar sus fuerzas atrayendo y reteniendo en sus superficies

gases o sustancias disueltas, con las cuales entren en contacto. Las sustancias



asi adsorbidas en la superficie se denomina fase adsorbida o adsorbato,
mientras que la sustancia en la cual esta fijada se conoce como adsorbente
(Hernandez-Rodriguez et al., 2017). La adecuada dosis de absorbente, tiene
un dominio significativo en la eficiencia de adsorcion, la aplicacién de una
Optima dosis de biocarbon para la erradicacion de contaminantes es crucial

para obtener una aplicacion rentable (Chen et al., 2011).

En el campo de la adsorcion, el beneficio de esta se puede plasmar como la
cantidad de adsorbato adsorbido en el equilibrio o el porcentaje de adsorbato
eliminado. La cantidad de adsorbato adsorbido en el equilibrio (ge; mg/g, a
menudo se calcula empleando el balance de materiales de un sistema de
adsorcion; el adsorbato, que desaparece de la solucion, debe estar presente

en el adsorbente (Tran et al., 2017).

Co—Ce
qe=TV Eq.l

Donde:

- Co (mg/L) y Ce (mg/L) son la concentracion de adsorbato inicial y de
equilibrio en la solucion respectivamente.

- m(g) es la masa seca del adsorbente empleado.

- V(L) es el volumen de la solucion de adsorbato; y m/V (g/L) se define

como la relacion sélida/liquido (X. Tan et al., 2015).

La relaciébn que se da entre la cantidad de sustancia adsorbida por un
adsorbente y la presion o concentracion de equilibrio a una temperatura
constante se denomina isoterma de adsorcion, la cual es una parte fundamental
para moldear la adsorcion, asi como para el disefio, céalculo de eficiencias y los
costos de la adsorcion. Las isotermas nos permiten valorar el nivel de remocion
gue llega a ser alcanzado, la cantidad que se requiere de adsorbente, y la
sensibilidad del proceso respecto a la concentracion del soluto. A la vez es
necesario instaurar, mediante el uso de coeficientes de trasparencia de masa,

el tiempo preciso para lograr una separacion (Zhang, 2019).

El estudio de la cinética de adsorcion tiene importancia por las siguientes

razones:

- Permite conocer el tiempo de interaccién adsorbato-adsorbente y



- Permite la determinacién de la etapa determinante de la adsorcion

(Rimaycuna Ramirez, 2020).
Seguidamente se presentan las ecuaciones no lineales en su forma extensa:

Tabla 1. Ecuaciones no lineales del modelo cinético de adsorcion.

Modelo Ecuacioén Parametros

gt cantidad de adsorcion
de adsorbato por masa de
adsorbente en cualquier

tiempo t(min) (mg/g)

Pseudo  Primer qe = qe(1 — e~k ge: cantidad de adsorcion
Orden (PFO) de adsorbato por masa de
adsorbentes en el

equilibrio (mg/qg)
ki: constante de velocidad

de la ecuacion de PFO

(min?)
Pseudo segundo qe?k,t kz: constante de velocidad
orden (PSO) 1T T Kk qet de la ecuacion PSO (g/mg
X min)

h: tasa de adsorcion inicial

(mg/g x min), h=kzq}

Fuente (Rimaycuna Ramirez, 2020)

La interaccion electrostatica entre las especies contaminantes y la superficie
del biocarbén es el mecanismo principal, responsable de la desaparicién de
colorantes catidénicos aromaticos. Los biocarbones obtenidos a base de
residuos de cultivos de trigo y paja de arroz logran eliminar eficazmente
colorantes como el azul de metileno, el violeta de metilo y la rodanina utilizando
interaccién electrostatica (Xu et al., 2011). Uno de los colorantes que se usan
con mas frecuencia, tanto en las industrias asi como a nivel de laboratorio, es
el azul de metileno, debido a que es un colorante modelo para colorear
facilmente cualquier superficie y para realizar experimentos cientificos, ademas
de su abundancia y facil manera de obtenerse (Funar-Timofei et al., 2012), no

se considera un colorante toxico, pero su presencia por periodos largos,



podrian ocasionar varios efectos nocivos para los seres vivos (Deng et al.,
2011), por ejemplo, al inhalarse, causa dificultad y agitacion en la respiracion,
mientras que su ingestion produce vémitos, nduseas confusion mental, entre

otras (Rafatullah et al., 2010).



. MATERIALES Y METODOS
3.1. Recoleccion de muestras y acondicionamiento de muestras

Se utilizé como materias primas cascara de cacao (CC), raquis de banano
(RB) y cascarilla de arroz (CA), las cuales CC y RB fueron recolectadas
en parcelas de produccion ubicadas en el sector de Pueblo Nuevo del
Caserio de Cabuyal del distrito de Pampas de Hospital, mientras que CA
se recolecto en un molino ubicado en el distrito de Corrales (Figura 1), se

recolectd una cantidad de 20 kg de cada materia prima.
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Figura 1. Mapa de ubicacion, de las muestras recolectadas

Posteriormente a su recoleccion fueron trasladadas al laboratorio de
Andlisis Ambiental de la Universidad Nacional de Tumbes, en donde se
realizo el lavado con agua para la eliminacion de impurezas y polvo, luego
se realizd un fraccionamiento para realizar el secado en una estufa
(Memmert SNB 400) (anexo 20), por un periodo de 72 horas a 100°C.



3.2.

3.3.

La materia prima seca en su totalidad, fue molida empleando un molino
industrial, para ser tamizada y lograr un tamafio de particula comprendido
entre 0,50 a 1,00 mm. El material obtenido, fue almacenado en un lugar

seco y con temperatura controlado para evitar su posible deterioro.

Produccién de biocarbén

Para la produccion del biocarbén (BC) se utilizé6 como materia prima, CC,
RB y CA con tamafio de particula inicial de 0,50 — 1,00 mm (anexo 21),
siguiendo la secuencia de (Cruz et al., 2015a), la muestra fue colocada en
un tubo de acero inoxidable para posteriormente ser introducido en un
reactor adaptado a un horno tubular (Nabertherm GmbH, Alemania)
(anexo 22), a 600°C en un periodo de 2 horas. Posteriormente el material
obtenido fue lavado con una solucion acida de (0,1 N de HCI), después el
material fue secado en estufa a 80°C hasta la obtencion de un peso

constante.

Tabla 2. Cédigos y descripciones del biocarb6n producidos.

Cddigo Descripcion

BC-RB Biocarbdn de raquis de banano
BC-CC Biocarbon de céscara de cacao
BC-CA Biocarbon de cascarilla de arroz

Produccién de carbén activado

Para la produccion de carbén activado (CA), se estilizo como agente
activante el acido fosforico (HsPOa4), en concentraciones de 2 y 5 molar
(M), las cuales fueron homogenizadas con la materia prima, para la
activacion se va a trabajar en relacion 1/1, al tener las muestras
homogenizadas siguiendo la secuencia de (Cruz et al., 2015b), se
colocara en el tubo de acero inoxidable a una temperatura de 600°C por
un periodo de 2 horas en atmosfera de nitrégeno, pasado el periodo de
carbonizacion se procedera a lavar con solucion acida de (0,1N de HCl) y
abundante agua destilada, para después ser llevado a estufa a 80°C hasta

obtener un peso constante.



Tabla 3. Cédigos y descripcion de los carbones activados a 2M y 5M
(H3POa) producidos.

Caodigo Descripcion

CA-2M-RB Carbon activado 2M (H3POa4) de raquis de banano
CA-2M-CC  Carbdn activado 2M (H3POa) de cascara de cacao
CA-2M-CA Carbon activado 2M (HzPOa4) de cascarilla de arroz
CA-5M-RB Carbon activado 5M (H3POa4) de raquis de banano
CA-5M-CC Carbon activado 5M (H3POa4) de cascara de cacao
CA-5M-CA Carbon activado 5M (H3POa4) de cascarilla de arroz

3.4. Tratamiento hidrotermal de biocarbdn y carbén activado

Los materiales adsorbentes BC y CA fueron sometidos al tratamiento
hidrotermal (TH) con un Setup (rector hidrotermal) (anexo 6) teniendo
como condiciones una presién de 5 bares y una temperatura controlada
de 150°C por un periodo de 2 horas a partir de llegada la temperatura,
dentro del reactor se coloc6é 20g de muestra solida (material adsorbente)
y 150ml de agua destilada, transcurrido el tiempo de carbonizacion se
procedié a separar la parte solida de la liquida, las cuales seran

caracterizadas.

La fase sdlida obtenida fue lavada con solucién acida y posteriormente
secado por un periodo de 48 horas en estufa a 70°C, mientras que la parte
liquida fue almacenada en tubos de 50 ml, los cuales fueron puestos en
refrigeracion, para posteriormente pasar a un proceso de centrifugacion y

se realice su respectiva caracterizacion.

Tabla 4. Cddigos y descripcion de la fase solidad del biocarbon después

del tratamiento hidrotermal.

Cadigo Descripcion

BC-TH-RB Biocarbdn con tratamiento hidrotermal de RB
BC-TH-CC Biocarbdn con tratamiento hidrotermal de CC

BC-TH-CA Biocarbdn con tratamiento hidrotermal de CA



Tabla 5. Cédigos y descripcion de la fase solidad de los carbones
activados 2 y 5M (HsPOg) después del tratamiento
hidrotermal.

Cadigo Descripcion

CA-2M-TH-RB  Carb6n activado 2M (HsPOs4) con tratamiento
hidrotermal de raquis de banano

CA-2M-TH-CC Carb6én activado 2M (HsPOs4) con tratamiento
hidrotermal de cascara de cacao

CA-2M-TH-CA  Carb6on activado 2M (HsPOs4) con tratamiento
hidrotermal de cascarilla de arroz

CA-5M-TH-RB  Carb6én activado 5M (HsPOs4) con tratamiento
hidrotermal de raquis de banano

CA-5M-TH-CC Carb6n activado 5M (HsPOs4) con tratamiento
hidrotermal de cascara de cacao

CA-5M-TH-CA  Carb6én activado 5M (HsPOs4) con tratamiento

hidrotermal de cascarilla de arroz

Tabla 6. Cddigos y descripcion de fase liquida del biocarbdn después del

tratamiento hidrotermal.

Cddigo Descripcion
FL-BC-RB Fase liquida de biocarbon de raquis de banano
FL-BC-CC Fase liquida de biocarbon de cascara de cacao
FL-BC-CA Fase liquida de biocarbon de cascarilla de arroz

Tabla 7. Cédigo y descripciéon de fase liquida de los carbones activados
2y 5M (H3PO.) después del tratamiento hidrotermal.

Cédigo Descripcion

FL-CA-2M-RB  Fase liquida de carbo6n activado 2M (HzPOa4) de raquis
de banano
FL-CA-2M-CC Fase liquida de carbén activado 2M (H3PO4) de cascara

de cacao




Tabla 7. Continuacion...

FL-CA-2M-CA Fase liquida de carb6n activado 2M (HsPOs) de
cascarilla de arroz

FL-CA-5M-RB Fase liquida de carbdén activado 2M (H3POa) de raquis
de banano

FL-CA-5M-CC Fase liquida de carbo6n activado 2M (HsPOg) de cascara
de cacao

FL-CA-5M-CA Fase liquida de carbon activado 2M (H3POs) de

cascarilla de arroz

3.5. Caracterizacion de productos obtenidos

La caracterizacion de los materiales, inicio con el andlisis proximal,
usando como referencia las normas dispuestas por la American Society
for Testing and Materials (ASTM), determinandose los parametros del
contenido de humedad (D2867-09) (ASTM International, 2004) vy
porcentaje de cenizas (D1506-15) (ASTM., n.d.).

El pH de carga cero (pHpzc) fue medido utilizando el método pH drift,
donde se prepar6 una solucion de Nitrato de Potasio (KNOs3) al 0,01 M, la
cual fue saturada con nitrégeno gas, para reducir el efecto del COq,
seguidamente la solucion fue dividida en 8 erlenmeyer de 200ml, cada
uno con 50ml de solucién, para el ajuste del nivel de pH en valores de
entre 3 y 10 se empled soluciones de NaOH y H2SO4 a 0,1N segun lo

amerite el caso.

Se coloco 0,1g de los materiales adsorbentes solidos (BC, CA, BC-TH,
CA-TH), en cada erlenmeyer, se taparon y fueron colocados en agitacion
constante por un periodo de 48 horas en un agitador orbital (Geselischaft
fur Labortechnik, Alemania).

Transcurrido el tiempo se tomaron alicuotas de cada erlenmeyer, las
cuales fueron filtradas con papel filtro Whatman 1 y se determiné el pH
final, con un multiparametro Multi 3620 IDS. El pHpzc se calcul6é de la

intercepcion de las curvas del pH inicial vs pH final.



3.6.

La determinacion de las caracteristicas texturales se baso6 en la técnica
de adsorcion de N2 a 77K en un analizador de area superficial NOVAtouch
LX* (anexo 29), mediante los datos de adsorcién se determiné el area
superficial especifica (Sser en m?/g) con la metodologia descrita por
Brunauer-Emmett-Teller (BET). El valor del volumen total de poros (Vneto)
se calcul6 a partir del maximo volumen de nitrdgeno adsorbido a la

maxima presion relativa (0,989).

Los grupos funcionales de las superficies de los materiales adsorbentes
fueron analizados mediante un analizador de espectros infrarrojos por
transformada de Fourier (FTIR) IRTracer-100 (anexo 32).

Pruebas de adsorcion

Serealiz6 la prueba de cinética de adsorcidn al colorante azul de metileno,
aplicando modelos matematicos para determinar la capacidad de

adsorcion.

Para realizar la prueba de cinética de adsorcion de azul de metileno, se
preparé una solucién de 20 ppm de esta, la dosis empleada de adsorbente
gue se utilizo fue de 0,5 g/L, a temperatura ambiente. En una cantidad de
200ml de solucién de azul de metileno, se le agreg6 0,1 g de material
adsorbente, la muestra fue colocada en agitacion durante 240 minutos en
un agitador magnético, extrayendo periédicamente muestras en los 0, 2,
5, 10, 15, 20, 30, 60, 90, 120, 180, 240 min, las cuales las alicuotas
extraidas fueron filtradas en papel filtro Whatman 1, para luego ser
analizadas en es espectrofotometro UV-VIS Lambda 365. Para analizar
los datos de esta prueba se aplico la formal no lineal de la ecuacion de los
modelos cinéticos, el pseudo primer orden (PFO) y el pseudo segundo
orden (PSO).



4.1.

IV. RESULTADOS Y DISCUSIONES

Analisis superficial de materiales adsorbentes.

Se produjeron materiales puros (biocarb6n) y materiales compdsitos
(Carbon Activado), de residuos agroindustriales (Raquis de banano,
Céascara de Cacao y Cascarilla de arroz), en el caso de los compdésitos
fueron funcionalizados con &cido fosforico en diferentes concentraciones

(2 y 5 M) para obtener materiales adsorbentes.

Los cambios quimicos y fisicos que se producen, ocurren
simultaneamente en la pirolisis, y dependen en gran medida de las
condiciones del reactor, los parametros de operacion y la naturaleza de
las materias primas (Onay, 2007) y esto depende el rendimiento y las

propiedades de los materiales.

Las particulas de materiales funcionales se almacenaron en la superficie
de carbono y dentro de la matriz del biocarbén, la cual podria servir como
sitios altamente activos para poder adsorber contaminantes de soluciones
acuosas. Los compuestos resultantes tienen funciones y propiedades
superiores heredadas de nanoparticulas funcionales y biocarbén (Ahmed
et al., 2016).

4.1.1. Materiales obtenidos a base de Raquis de banano
En la figura 2, se observa los materiales que se han empleado en
la presente investigacion, en la figura 2a se observa a simple vista
la estructura del raquis de banano, presentando un color marrén
con algunos filamentos negros y cremas, con una textura blanda y
lisa con granulometria de forma irregular, asimismo en la imagen
2b se observa el biocarbén de raquis de banano con coloracién
negro brillante, con una textura fina y de granulometria de forma
irregular, asi mismo se observa el carb6n activado a 2M con y el
carbon activado a 5M con acido fosforico en, el cual se observa un
cambio visible en la apariencia del material, estos presentan una
granulometria mas fina y un aspecto blanquecino como se

muestran en la figura 2c y 2d es visible la disposicion del acido



fosforico en la superficie, llevando al cambio de coloracion de

soporte del negro original a una tonalidad mas blanquecina.
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Figura 2. Materia prima y material adsorbente 2a) Raquis de
banano, 2b) BC-RB, 2c) CA-2M-RB y 2d) CA-5M-RB

Materiales obtenidos a base de raquis de banano sometidos a

tratamiento hidrotermal

Asi mismo en la figura 3, se observan los materiales adsorbentes
obtenidos después de ser sometidos al tratamiento hidrotermal. En
la figura 3a se aprecia la muestra de biocarbdn con un color negro
brillante, con textura suave y granulometria de forma irregular, asi
también mismo en la figura 3b se aprecia el carbén activado 2M ,
el cual presenta una textura suave y un color negro brillante con
pequefias manchas blanquecinas en su superficie, ademas de
presentar una granulometria irregular, en la figura 3c se aprecia el
carbon activado a 5M, el cual presenta caracteristicas cualitativas
similares al carbon activado a 2M, presentando textura suave, un
color negro brillante con manchas blanquecinas en su superficie y

con una granulometria de forma irregular.
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Figura 3. Materiales a base de raquis de banano después de ser
sometidos a tratamiento hidrotermal, 3a) BC-TH-RB, 3b)
CA-2M-TH-RB, 3c) CA-5M-TH-RB.

4.1.2. Materiales obtenidos a base de cascara de cacao

=

Figura 4. Materia prima y material adsorbente 4a) Cascara de
cacao, 4b) BC-CC, 4c) CA-2M-CC y 4d) CA-5M-CC

En la figura 4a, se observa la estructura de la cascara de cacao, la
cual presenta un color marrén oscuro, con una textura rugosa, con
una granulometria de forma irregular, asi también en la figura 4b se
aprecia el biocarbon de cascara de cacao, presentando un color
negro brillante con textura fina y suave y una granulometria de
forma irregular, asi mismo se observa el carbon activado a 2M y el
carbon activado a 5M de H3PO4 en la figura 4c y 4d, los cuales

presentas diferencias visibles en su coloracion presentando un
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color blanquecino en la superficie de estos, ademas de presentar
una textura mas fina con diferencia al biocarbon del mismo

material.

Materiales obtenidos a base de cadscara de cacao sometidos a

tratamiento hidrotermal

En la figura 5 se puede apreciar los materiales preparados a base
de céscara de cacao después de ser sometidos al tratamiento
hidrotermal, en la figura 5a se observa el biocarbon de cdscara de
cacao el cual presenta un color negro mas brillante que su
antecesor, con una textura fina y suave y una granulometria de
forma irregular, asi también se observa los carbones activados de
2 y 5M de HsPO4, presentan coloracion similar con un negro
brillante, con granulometria irregular, siendo el de 5M figura6c

quien presenta una textura mas suave.

n
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Figura 5. Materiales a base de cascara de cacao después de ser
sometidos a tratamiento hidrotermal, 5a) BC-TH-RB, 5b)
CA-2M-TH-RB, 5c) CA-5M-TH-RB

Materiales obtenidos a base de cascarilla de arroz

En la figura 6a, se observa la estructura de la cascarilla de arroz, la
cual presente un color crema con pequefios filamentos negros, con
una granulometria irregular y una textura rugosa, en la figura 6b, se
puede apreciar el biocarbén obtenido de la cascarilla de arroz, el
cual presenta un color negro brillante, y una textura fina con
granulometria irregular, asi mismo se aprecia el carbén activado
2M y carbon activado 5M de HsPOgs figura 6¢c y 6d, los cuales

muestran una coloracion blanquecina en su superficie a diferencia




del color negro puro del biocarb6n de la misma muestra, ademas

presentan una textura mas fina y suave en diferencia del biocarbon.

Figura 6. Materia prima y material adsorbente 6a) Cascarilla de
arroz, 6b) BC-CA, 6¢) CA-2M-CA y 6d) CA-5M-CA

Materiales obtenidos a base de cascarilla de arroz sometidos

a tratamiento hidrotermal
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Figura 7. Materiales a base de cascarilla de arroz después de ser
sometidos a tratamiento hidrotermal, 7a) BC-TH-RB, 7b)
CA-2M-TH-RB, 7c) CA-2M-TH-RB

En la figura 7, se aprecia los materiales producidos a base de
cascarilla de arroz después de haber sido sometidos al tratamiento
hidrotermal, en la figura 7a se presenta el biocarbén obtenido el

cual presenta un color negro brillante, el cual resalta mas a
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diferencia del biocarbdn base, su textura es de consistencia suave
y su granulometria es similar a la que presenta antes de ser
sometido al tratamiento, asi también se observa el carb6n activado
de 2 y 5M, los cuales presentan caracteristicas similares tanto en
coloracién presenta un negro brillante con pequefias manchas

blancas, con textura suave y granulometria irregular.

Rendimiento de los materiales obtenidos a base de raquis de
banano
Tabla 8. Rendimiento en la produccién de materiales adsorbentes

a base de raquis de banano.

Muestra Peso inicial Peso final Rendimiento
BC-RB 300g 144g 48%
CA-2M-RB 150g + 150ml 101g 34%
Sol(H3POa4)
CA-5M-RB 150g + 150ml 1149 38%
Sol(H3POa4)

En tabla 8 se puede observar el rendimiento en la produccién de
los materiales obtenidos a base de raquis de banano, sefialando
las masas de materias primas y masas de material obtenido en
gramos, el biocarbén obtenido a base de raquis de banano
presento un rendimiento del 48%, este valor se encuentra por
encima del 40%, a una carbonizacion de entre 500 y 600°C de

raquis de banano (B. Liang et al., 2010).

El carbdn activado a 2M y 5M presentan un rendimiento del 33,6 y
38% respectivamente en su produccion, siendo mayor al 12% de
rendimiento reportado por (Lam, 2020). Ademas (Martinez &
Gonzalez, 2019) al usar 30 y 40% de HsPOs4 obtuvo carbones
activados de raquis de banano con un rendimiento de 14,3y 9,7%
respectivamente, dichos rendimientos son menores en

comparacién con la presente investigacion.



4.1.5. Rendimiento de los materiales obtenidos a base de cascara

de cacao

En la tabla 9 se puede apreciar el rendimiento en la produccion de
los materiales obtenidos a base de cascara de cacao, se observa
gue el biocarbon tiene un rendimiento de 35,6%, superando el 19,4
y 26,8% de rendimiento reportado por (Guerra, 2014) con un tiempo
de carbonizacion de 144 y 94 minutos. Probando asi que el tiempo
de carbonizacién influye en gran manera en el rendimiento del
biocarbén (Onay, 2007).

En la produccion del carbon activado a 2M y 5M su rendimiento es
del 62,33% y 39,3% respectivamente, siendo valores mayores a lo
reportado por (Burgos Campuzaon & Jaramillo Quiroz, 2015) con
un valor de 30%. A temperaturas de 500 a 700°C en periodos de
30,60 y 90 minutos se obtuvieron rendimientos de 30,20 al 36,27%
en la produccion de carbén activado de cascara de cacao(Suarez
Ramos & Villegas Silva, 2018).

Dichos valores se encuentran por debajo del 62,33% de
rendimiento de la presente investigacion. Los carbones sometidos
a temperaturas de 500°C presentan una mayor concentracion de
masa residual y por ende presentan un mayor rendimiento a
diferencia de los que fueron sometidos a 700°C (Suarez Ramos &
Villegas Silva, 2018), los carbones que se someten a un mayor
tiempo de exposicion presentan un rendimiento menor, puesto que
a mayor temperatura y tiempo de exposicion se acentla la perdida

de materia volatil (Macias, 2021).

Tabla 9. Rendimiento en la produccién de materiales adsorbentes a

base cascara de cacao.

Muestra Peso inicial Peso final Rendimiento

BC-CC 300g 1079 35,6%
CA-2M-CC 1509 + 150ml sol(H3sPOa) 1879 62,33%




CA-5M-CC  150g + 150ml sol(HsPOa) 118g 39,3%

4.1.6. Rendimiento de los materiales obtenidos a base de cascarilla
de arroz
En la tabla 10 se puede apreciar el rendimiento en la produccién de
los materiales obtenidos a base de cascarilla de arroz, el biocarbén
a base de cascarilla de arroz presenta un valor de 41,7% en un
periodo de carbonizacion de 2 horas a 600°C, resultado por debajo
al obtenido por (Kalderis et al., 2014) usando temperaturas de 200
con un rendimiento de entre 66 a 55%, evidenciando que a mayor
temperatura menor es el rendimiento en la produccion de biocarbén

utilizando dicha materia prima (Kalderis et al., 2014).

El carbén activado a 5M en su produccion presento un rendimiento
de 47%, valor mas elevado a diferencia del rendimiento encontrado
en el carbon activado 2M (39%) de la misma materia prima, sin
embargo, es menor a los 72,92% de rendimiento reportado por
(Condori, 2018).

En investigaciones realizadas sobre la elaboracién de carbones
activados con H3PO4 al 30 y 60%, de las cuales el carbdén activado
obtenido al 60% presento un mejor rendimiento con un valor de
42,95% (Arévalo & Reategui, 2020).

Tabla 10. Rendimiento en la produccion de materiales adsorbentes
a base cascarilla de arroz.

Muestra Peso inicial Peso final Rendimiento
BC-CA 300g 125¢ 41,7%
CA-2M-CA  150g + 150ml sol(H3POa) 1179 39%

CA-5M-CA  150g + 150ml sol(HsPOa) 141g 47%



4.2. Caracterizacion de los materiales obtenidos
Las caracteristicas que se evaluaron de los materiales obtenidos para
conocer sus diferentes propiedades fueron analisis préximo, quimica

superficial y propiedades estructurales.

4.2.1. Anélisis proximo
El analisis proximo de los materiales obtenidos como son el
contenido de humedad y contenido de cenizas, se puede

determinar de acuerdo con la metodologia estandar de ASTM.

Analisis préximo de los materiales adsorbentes obtenidos a

base de raquis de banano

El resultado del analisis proximo del biocarbon fue de 4,3% de
humedad y 23,26% de ceniza sin el tratamiento hidrotermal, en
cambio al ser sometido al tratamiento hidrotermal disminuyo el
contenido de humedad y aumento el % de ceniza llegando a unos

valores de 1,35% y 25,63% respectivamente.

Por otro lado, al producir carbén activado de 2 y 5M de H3PO4 se
obtuvo un contenido de humedad de 28% vy
12,9%respectivamente, sin embargo, al ser sometido al tratamiento
hidrotermal se observa una disminucion en el contenido de
humedad de 1,08 % y 1,19%. En el caso del contenido ceniza el
carbon activado de 2 y 5M de H3POa4 con tratamiento hidrotermal
se obtuvo valores de 18,52% y 29,82% respectivamente, siendo
estos mayores al contenido de ceniza del carb6on activado sin

tratamiento hidrotermal.

En estudios realizados por (Yargicoglu et al., 2015) encontraron
valores de humedad de 5,66% y 2,15 para los biocarbén de madera
de pino y pallets; por otro lado (Solis-Fuentes et al., 2012)
produjeron  carbones activados empleando  diferentes
concentraciones de HsPOs, obteniendo valores de 7,15% para el
carbon activado de cascara de naranja, 9,33% para el de cascarilla
de café y 6,9% para el de bagazo de cafia de azlcar; (Karim et al.,

2015), produjo biocarbén de raquis de banano a 500°C, del cual



obtuvo un valor en el contenido de humedad de 26,28 y 21,26%,
valores mayores a los que se han encontrado en la presente

investigacion.

Tabla 11. Analisis proximo de los materiales obtenidos a base de
raquis de banano.

Muestra Humedad % Cenizas %
BC-RB 4,30 23,26
CA-2M-RB 2,80 16,40
CA-5M-RB 12,90 28,34
BC-TH-RB 1,35 25,63
CA-2M-TH-RB 1,08 18,52
CA-5M-TH-RB 1,19 29,82

Analisis préximo de los materiales adsorbentes obtenidos a
base de cédscara de cacao.

El contenido de humedad del biocarbén de cascara de cacao BC-
CC, presento un valor de 3,82%, valor mayor al que se obtuvo en
el CA-2M-CC, el cual presento un valor de 3,54%, mientras que el
CA-5M-CC, obtuvo un valor mayor a los anteriores presentando un
9,23% de contenido de humedad, sin embargo en los materiales
gue se obtuvieron después de ser sometidos a tratamiento
hidrotermal se pudo obtener un valor para el BC-TH-CC de 1,27%
valor aceptable para la adsorcion de contaminantes, asi también
los carbones activados de 2 y 5M presentaron valores de 1,23 y
1,17% respectivamente, presentando una pequefia disminucién a

los materiales previos al tratamiento hidrotermal.

Asi mismo se obtuvo, un valor de 14,28% de contenido de cenizas,
en la muestra de biocarbon de cascara de cacao, mientras que los
carbones activados 2 y 5M presentan valores mas altos 14,67 y
26,48% respectivamente, lo cual indica que existen contenido de
impurezas, las cuales se forman al momento de la activacion;

mientras el contenido de cenizas sea mayor, la efectividad de



adsorcion sera menor (Burgos Campuzaon & Jaramillo Quiroz,
2015). Por otro lado, el contenido de cenizas después de ser
sometidos al tratamiento hidrotermal aumento ligeramente llegando
a valores de 16,46% para biocarb6on y 17,51% y 28,26% para el
carbon activado de 2 y 5 M de HzPOa.

En la produccion de carbén activado empleando cascara del fruto
de calabaza se utiliz6 como agente activante el acido fosférico en
concentraciones de 30 y 60%, observando que la concentracién del
activante influye segun el tiempo de activacion, presentando
valores en el contenido de humedad de 4,96; 7,33 y 12,01% para
la concentracion de activante al 30% en tiempos de 45, 60y 75
minutos respectivamente, mientras que los valores que presento el
material con activante al 60% fueron de 6,44; 3,76 y 2,69% en los
mismos periodos (Arévalo & Reétegui, 2020), obteniendo

materiales con una alta capacidad de adsorcion.

Tabla 12. Analisis proximo de los materiales obtenidos a base de

cascara de cacao.

Muestra Humedad (%) Cenizas (%)
BC-CC 3,82 14,28
CA-2M-CC 3,54 14,67
CA-5M-CC 9,23 26,48
BC-TH-CC 1,27 16,46
CA-2M-TH-CC 1,23 17,51
CA-5M-TH-CC 1,17 28,26

Analisis préximo de los materiales adsorbentes obtenidos a

base de cascarilla de arroz.

El contenido de humedad que logro presentar el biocarbon de
cascarilla de arroz fue de 2,54%, mientras que los carbones
activados con &cido fosférico a 2 y 5M obtuvieron valores de 2,82 y
8,17%, observando que con estos valores se tiene un material de

buena calidad con alto poder de adsorcion; (Lee et al., 2013). Para



el caso de los materiales después de ser sometidos al tratamiento
hidrotermal, presentaron valores de 1,26% de contenido de
humedad para el biocarbon, mientras que los carbones activados
presentaron valores de 1,25% para el CA-2M-TH-CA, y 1,30% para
el CA-5M-TH-CA, estos valores han tenido una minima variacion
con los que presentaron los materiales previos al TH, segun la
literatura al menor contenido de humedad, mayor cantidad de
adsorcién, lo cual estos materiales estan en un rango aceptable

para realizar dicho método ante contaminantes.

Tabla 13. Analisis proximo de los materiales obtenidos a base de

cascarilla de arroz.

Muestra Humedad (%) Cenizas (%)
BC-CA 2,54 26,44
CA-2M-CA 2,82 21,56
CA-5M-CA 8,17 12,64
BC-TH-CA 1,26 29,16
CA-2M-TH-CA 1,25 23,46
CA-5M-TH-CA 1,30 14,64

Con respecto al contenido de cenizas, el biocarbon presento un
valor de 26,44%, valor mayor a los que presentaron el CA-2M-CA,
con 21,56% y el CA-5M-CA, con 12,64%, esta reduccion en el
contenido de cenizas es debido al lavado que se le da al material
obtenido antes de realizar su caracterizacion correspondiente. Por
otro lado, el contenido de ceniza después del tratamiento
hidrotermal se obtuvieron valores ligeramente mas elevados a lo
obtenido en los materiales adsorbentes sin tratamiento hidrotermal
con valores de 29,16% para el BC-TH-CA, 23,46% para el CA-2M-
TH-CA'y 14,64% para el CA-5M-TH-CA.

En comparacion con los datos obtenidos al carbonizar a diferentes
temperaturas se obtiene como resultados 35,48 y 24,84%

contenido de ceniza a temperaturas de 500 y 600°C



4.2.2.

respectivamente, esto se da ya que las condiciones de pirolisis,
puede presentar una concentracion de oxigeno elevada, la cual
producird una mayor cantidad de cenizas, reduciendo la cantidad
de material adsorbente que se espera obtener, ademas al usar
materias primas con bajo contenido de lignina, las posibilidades de
obtener una cantidad mayor de carbon se veran reducidas (Cao &
Harris, 2010)

Quimica superficial

La superficie de los materiales obtenidos, describe los grupos
superficiales de caracter basico y de caracter acido. Asi como la
naturaleza de la composicién estructural de los materiales

obtenidos.

pH de carga cero de materiales adsorbentes obtenidos a base

de raquis de banano

1~ pH inicial - pH Inicial
10— pH Final 104 |—— pH Final

6.81

—— pH inicial
—— pH final




Figura 8. Determinacion de pH de carga cero de los materiales

obtenidos a base de raquis de banano. 8a) BC-RB, 8b)

CA-2M-RB y 8c) CA-5M-RB.

En la figura 8a se puede aprecia que el pHpzc del biocarboén

obtenido, el cual fue evaluado entre valores de pH de 3 a 10,

siguiendo el método de pH drift, nos dio un valor de 7,09, mientras

que los carbones activados en

las figuras 8b y 8c,

a

concentraciones de 2 y 5M de &cido fosforico, presentan valores de

6,81 y 7,73 respectivamente, observando que al activar las

muestras con concentraciones menores de acido fosférico reduce

ligeramente el pH de la muestra.
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Figura 9. . Determinacion de pH de carga cero de los materiales

obtenidos a base de raquis de banano después de TH.
9a) BC-TH-RB, 9b) CA-2M-TH-RB y 9c) CA-5M-TH-RB.

El pHpzc de los materiales después de haber sido sometido al

tratamiento hidrotermal, obtuvo un valor ligeramente mayor de 7,21




para el caso del biocarbon en comparacion con el material original
figura 9a, para el caso del carbon activado a 2M se presentd un
valor de 6,98 figura. 9b, el cual presenta un ligero aumento a
diferencia del material previo al TH, el carbén activado a 5M, dio un
valor menor 6,11 Fig. 9c, comparado con la muestra inicial, las
muestras modificadas al igual que su antecesor presentan un pH
ligeramente acido, el tipo de pirolisis hace que algunos de los
grupos funcionales &cidos que presenta el material, sean
separados al comienzo de la carbonizacion, esto se evidencia en
el biocarbon ya que tiene un ligero aumento en su pH comparado
con el material original, el aumento principal del pH seria la rotura
y fractura de los enlaces débiles, que presenta la estructura del

material sometido a altas temperaturas.

Tabla 14. pH de carga cero de los materiales obtenidos a base de

raquis de banano.

Muestra pH Carga cero (pHpzc)
BC-RB 7,09
CA-2M-RB 6,81
CA-5M-RB 7,29
BC-TH-RB 7,21
CA-2M-TH-RB 6,98
CA-5M-TH-RB 6,11

pH de carga cero de materiales adsorbentes obtenidos a base

de cascara de cacao

En la figura 10a se observa el pHpzc que se obtuvo del biocarbdn,
siguiendo la metodologia de pH drift, lo cual nos presenta un valor
de 7,26, a diferencia de los materiales que obtuvieron a
concentraciones de 2 y 5M, CA-2M-CC, figura 10b y CA-5M-CC,
figura 10c, los cuales obtuvieron valores de 6,6 y 7,24
respectivamente, los cual evidencia que el uso del activante a

concentraciones menores reduce el pH en mayor proporcion,



mientras que al usar una concentracion mayor del activante el pH
reduce ligeramente, lo cual aumenta la posibilidad de adsorber
contaminantes con carga positiva como lo es por ejemplo el caso
del plomo. (Ahmad et al., 2014), logro obtener de la produccion de
biocarbon a 500°C un valor en Phpzc de 10,1, el cual se debe a las
concentraciones de nutrientes y minerales que se atribuyen a la
division de sales alcalinas de la matriz organica que presenta la

materia prima utilizada.
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Figura 10. Determinacion de pH de carga cero de los materiales
obtenidos a base de cascara de cacao. 10a) BC-CC,
10b) CA-2M-CC y 10c) CA-5M-CC

Los materiales sometidos a tratamiento hidrotermal producidos a
base de cascara de cacao, presentaron valores de pHpzc
ligeramente diferentes a sus antecesores, el biocarbon presento un
valor de 7,05, lo cual es menor al que se obtuvo a la muestra
original, al presentar una disminucién en el pH resultaria un menor
porcentaje de eliminacion de contaminantes de carga negativa, en

el caso del carbon activado de 2M logro presentar un valor de 6,62



valor similar al valor que presento el material previo, este valor nos
da a entender que a menor sea el valor del pH, mayor sera la
adsorcién de contaminantes de carga positiva, en lo concerniente
al carbén activado a 5M, este logro presentar un valor de 5,06 lo
cual como se mencion6 con anterioridad es un valor optimo en la
adsorcion de contaminantes con carga positiva, a un pH < al pHpzc,
se va a favorecer la adsorcién de aniones, debido a que la carga
del adsorbente es positiva y cuando el pH > al pHpzc, indica que el
adsorbente se encuentra cargado negativamente por lo cual

beneficiara mucho la adsorcion del cation (Kalaivani et al., 2014).
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Figura 11. Determinacién de pH de carga cero de los materiales
obtenidos a base de cacao después de TH. 11a) BC-TH-
CC, 11b) CA-2M-TH-CC y 11c) CA-5M-TH-CC



Tabla 15. pH de carga cero de los materiales obtenidos a base de

raquis de banano.

Muestra pH Carga cero (pHpzc)
BC-CC 7,26
CA-2M-CC 6,60
CA-5M-CC 7,24
BC-TH-CC 7,05
CA-2M-TH-CC 6,62
CA-5M-TH-CC 5,06

pH de carga cero de materiales adsorbentes obtenidos a base

de cascarillade arroz.

11 11

104 pH final 10+ pH Final
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Figura 12. Determinacion de pH de carga cero de los materiales
obtenidos a base de cascarilla de arroz. 15a) BC-CA,
15b) CA-2M-CA y 15c) CA-5M-CA

El pHpzc que se obtuvo para el biocarbon present6 un valor de 7,29
figura 12a, valor similar al que presento el CA-2M-CA figura 12b,




mientras que el CA-5M-CA, presento un ligero, aumento en el
pHezc, presentando un valor de 7,73 figura 12c, estos valores
fueron determinados siguiendo la metodologia de pH Drift. Se
observa que el activante aplicado (HsPOas), no altera en gran
proporcion el pHpzc, que presenta el material base (BC-CA),
manteniendo valores 6ptimos para ser aplicados en la eliminacion

de acidos.

En estudios realizados por (Gutiérrez et al., 2017), obtuvo carbones
activados utilizando como agente activante el acido fosférico, el
cual al evaluar su pHezc, obtuvo un valor de 3,0, valor perfecto para
la adsorcion de contaminantes, ademas respaldado por presentar
acidos carboxilicos e incorporar lactonas, también se observé que
este tipo de carbones presentan sefiales de anillos aroméaticos y

alifaticos, pero que estos no tienen mucha influencia en el pH

superficial.
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Figura 13. Determinacion de pH de carga cero de los materiales
obtenidos a base de cascarilla de arroz después de TH.
16a) BC-TH-CA, 16b) CA-2M-TH-CA y 16c) CA-5M-TH-
CA




El biocarb6n obtenido después de ser sometido a tratamiento
hidrotermal presento un valor de 6,77 el cual es menor al que se
obtuvo de la muestra previa, este valor nos da evidencia de que se
pueden adsorber contaminantes de carga positiva, cuando la
solucion del contaminante presenta un valor menor que el pHezc,
la superficie del material adsorbente se vera cargada positivamente
debido a la reaccion de protonacion, en estudio en la produccion
de biocarbén de cascara de arroz se obtuvieron valores de pHpzc
de 5,2 y 5,6 respectivamente en la cual la adsorcion de cobre se
inhibio a valores de pH bajo, esto posiblemente porque los valores
de pH bajo presentan enlaces H* en grupos funcionales, los cuales
contienen oxigeno excluyendo la solucién de cobre, lo cual permite
la disminucion de la adsorcion de iones de cobre en el biocarbén
(Gai et al., 2016), el carbon activado de 2M logro presentar un valor
de 3,40 lo cual es un pH moderadamente acido, si el adsorbente se
encuentra cargado negativamente inhibird con significancia la
adsorcion de contaminantes a traves de la repulsion
electroestatica, el carbén activado a 5M presento un valor en su
pHrzc de 6,57, esta reduccion de su pH a diferencia de la muestra
previa puede ser debido a la fijacién de los grupos acidos que se
encuentran presentes en la superficie del carbon, lo cual lo vuelve

mas hidrofilo y permite que se reduzca su pHpzc.

Tabla 16. pH de carga cero de los materiales obtenidos a base de

cascara de arroz.

Muestra pH Carga cero (pHpzc)
BC-CA 7,29
CA-2M-CA 7,29
CA-5M-CA 7,73
BC-TH-CA 6,77
CA-2M-TH-CA 3,40

CA-5M-TH-CA 6,57



Espectrofotometria infrarroja de los materiales adsorbentes

obtenidos a base de raquis de banano

Los grupos funcionales de la superficie de los materiales obtenidos,
fueron analizados mediante FTIR. Distintas bandas en los
espectros representan la vibracién de estiramiento gracias al grupo
funcional —OH (3400 cm!), C=0 (1984cm?), C-C (1001 cm?), C=C
aromatico (1578 cm™?) y CH (827 cm?) (Li et al., 2018). Se puede
observar que por lo general la intensidad de los picos que
presentan los materiales previos al tratamiento hidrotermal son mas

bajos en algunos casos.

En el nimero de onda 2899 cm™ (Manya, 2012), se logra ver la
vibracion de C-H del grupo alifatico, en todas las muestras
obtenidas, sin presentar alguna variacion. En el BC-RB-TH se logra
observar el pico mas pronunciado en la longitud de onda 2367 cm-
1. la cual pertenece a la vibracién de estiramiento C=C del grupo
alquino, mientras que el CA-5M-RB, presenta el pico menos

pronunciado en dicho rango.
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En el caso de las muestras liquidas obtenidas del proceso
hidrotermal analizadas por FTIR sin concentrar tambien se observo
un pico en el numero de banda 2367 cm en todas las muestras
liguidas siendo la muestra del biocarbén la que tiene el pico mas
pronunciado, sin embargo al concentrar la muestra 1:10 como se
aprecia en la figura 14c este pico se desvanece, manteniendose un

leve pico en la muestra del biocarbon.

En el nimero de onda 2173 cm™, se observa la presencia de sales
en este caso tiocianato (-SCN), esta se observa en las muestras de
BC-RB, BC-RB-TH y CA-2M-RB, aungque en menor proporcién, a
medida que se aumenta la molaridad de impregnacién se observa
gue esta sal va desapareciendo. En el nimero de onda 2173 cm™
aparece como mas enlongacion en las muestras liquidas

concentradas en comparacion a las muestras sin concentrar.

En el nimero de onda 1987 cm™! se observa la presencia del grupo
carbonilo de metales de transicién, donde el CA-5M-RB, presenta
una mayor elongacion a diferencia de las otras muestras, mientras
que el CA-5M-RB-TH, presenta un mayor estiramiento, dando a
entender que los atomos aumentan su distancia con coordinacion,

pero permanecen en el mismo eje del enlace.

En el nimero de onda 1647 cm™, se logra observar el estiramiento
C=C del grupo alquelino, en la muestra de BC-RB-TH, se observa
una reduccion considerable de dicho grupo, en comparacion con la
elongacion y estiramiento que presenta el BC-RB, asi también las
muestras modificadas con HsPO4 y las muestras sometidas a
tratamiento hidrotermal presentan dicho grupo, se observa que las
muestras sometidas a tratamiento hidrotermal reducen ligeramente
dicho grupo, sin embargo en las muestras liquidas muestran
grandes picos en la banda 1647 cm™ dando a entender que el
estiramiento C=C del grupo alquelino se quedaria suspendido en la
fase liquida del tratamiento hidrotermal ademas las muestras de

carbon activado al ser activadas previamente con HsPOas, este



mantiene presente el grupo funcional, a diferencia de la muestra
BC-RB-TH, en la cual sin contar con el agente activante, el grupo

funcional fue reducido considerablemente.

En el nimero de onda 1513 cm™ se logra observar el estiramiento
de anillo aromético de origen C=C-C, este grupo se presenta en
mayor concentracion en la muestra CA-5M-RB, la cual presenta
una mayor elongacion a diferencia de las otras muestras, dando a
entender que a mayor molaridad del activante, se presentara en
mayor proporcion dicho grupo funcional, asi también se observa
gue el CA-2M-RB, cambia la posicién de alongamiento de dicho
grupo, presentando una deformacién, esto quiere decir que los
atomos varian en relacion al eje del enlace original, asi mismo las
muestras después de ser sometidas a tratamiento hidrotermal,
reducen dicho grupo, donde la muestra con mayor concentraciéon
de H3POa4, presenta una mayor elongacion que las otras con menor

y sin acido.

En el nimero de onda 1312 cm™ se identific6 Fenol o Alcohol
terciario de origen OH, donde se logra observar que las muestras
sin ser sometidas a tratamiento hidrotermal presentan dicho grupo,
ademas de presentar similitud en su elongacién, en cambio las
muestras modificas con HzPOa4, presentan un estiramiento diferente

al que presento el BC-RB.

En el nimero de onda 1076 cm%, aparece en las muestras liquidas
concentradas lo que podrian corresponder al enlace Si-O-Si,
siendo la muestra liquida del carbén activado a 2M de H3POasla que
tiene el pico mas pronunciado seguida de la muestra liquida del
carbon activado a 5M de H3POg, sin embargo, en la muestra liquida

del biocarbén no se muestra este pico.

En resumen, se puede decir que las muestras modificadas con
HsPOas, no presentan una variacién considerable con la muestra
pura (BC-RB), caso contrario sucede al ser sometidas a tratamiento

hidrotermal, en el cual, si es observable una reduccién en la



elongacion y el estiramiento de los diversos picos de grupos
funcionales identificados, tanto para las muestras con HsPOs y la
muestra sin este.

Espectrofotometria infrarroja de los materiales adsorbentes

obtenidos a base de cascara de cacao

La banda de alta intensidad presente en el rango 3400 cm, es
debido a las vibraciones de estiramiento, las cuales son
caracteristicas del grupo OH, la cual es perteneciente a la
estructura que presenta la celulosa, la cual es el componente

principal de los materiales lignoceluldsicos (Sharma et al., 2000).

El grupo OH, ha sido detectado en la mayoria de los carbones
activados, incluyendo aquellos que presentan una alta calidad
comercial (Jung et al., 2001).
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En el nimero de onda 2883 cm?, el BC-CC presenta un
estiramiento con mayor pronunciacion con respecto a las demas
muestras, dicho estiramiento corresponde al C-H del grupo alifatico
(Manya, 2012).

En el nimero de onda 2361 cm, el BC-CC-TH, presenta una
mayor elongacion en la vibracion de estiramiento C=C del grupo
alquino, en comparacién al BC-CC, asimismo se observa que al
usar el agente activante la elongacion se ve reducida, segun el
aumento de la molaridad (2 y 5M), no obstante, al momento de ser
sometidos a tratamiento hidrotermal, la elongacion se ve mas
pronunciada en la muestra que presenta una mayor molaridad y

reduciendo la elongacion de la muestra con molaridad menor.

Ademas, en el caso de las muestras liquidas del carbén activado
se observan picos en la banda 2176 cm™ que llegan a desaparecer

cuando la muestra es concentra 1:10.

En los rangos 2112 cm? y 1990 cm™ se nota la presencia en baja
concentracion de isocianato (-NCS), presentandose en mayor
concentracion en el CA-5M-CC, al aplicarse el tratamiento
hidrotermal, este reduce considerablemente la elongacion,
degradando sus moléculas por efecto de la alta temperatura
(150°C) a la que es sometido, ademas se observa que con las
muestras que fueron impregnadas con HsPOs, presentaron un
menor estiramiento en sus &tomos, pero manteniendo el mismo eje

del enlace.

En el nimero de onde 1742 cm™ se aprecia el grupo de carbonato
de alquilo el cual resulta de la combinacién de un Ester carbénico
y un metal, se aprecia que en las muestras previas al tratamiento
hidrotermal presentan similitud en sus picos, mientras que después
de ser sometidas a dicho tratamiento, estas reducen su elongacion,
deduciendo que a menor molaridad, mas reducido ser el pico que
presenta, asimismo a muestra sin acido (BC-CC), ya no logra



presentar dicho grupo, evidenciando que el tratamiento hidrotermal

logra desaparecerlo por completo.

Para el caso de las muestras liquidas se observan picos en la onda
1647 cm* donde se logra observar el estiramiento C=C del grupo
alquelino, dando a entender que el estiramiento C=C del grupo

alquelino se formaria durante el tratamiento hidrotermal.

En el nimero de onda 1510 cm? las muestras previas al
tratamiento hidrotermal lograron presentar similitud en sus picos,
estos se atribuyen al estiramiento de anillo aromatico de origen
C=C-C, de naturaleza aromatica, se puede observar que después
de ser cometidos a dicho tratamiento, este grupo reduce
considerablemente, presentando el pico mas pronunciado en la
muestra con mayor molaridad a diferencia del pico presentado por

la de menor y sin molaridad.

En las muestras de la fase liquida concentrada de los carbones
activados aparecen picos entre los rangos de 1162 cm™ y 998 cm-
1, se observa una mayor elongacién al carbén activado a 5M de
H3POg4, por otro lado, la banda 1075 cm se observa un mayor pico
en el carbdn activado a 2M de H3POalo que podria corresponder al

estiramiento del carbohidrato con —CO.

Se puede decir que las muestras sometidas a tratamiento
hidrotermal, presentan en su mayoria una gran reduccion de los
diversos grupos identificados, debido a la alta temperatura a la que
se someten, la cual por medio de esta se daria origen a la
eliminacién de los atomos que presentan dichos grupos (Tchuifon
et al., 2014).

Espectrofotometria infrarroja de los materiales adsorbentes

obtenidos a base de cascarilla de arroz

Se ha demostrado que la cascarilla de arroz, en su estructura
presenta compuestos, tales como son la celulosa y la lignina, los

cuales tienen su origen en el grupo Hidroxilo (-OH) (Tarley &



Arruda, 2004), la banda 3413,62cm™, es correspondiente al grupo

OH, el cual aparece por la presencia de agua.
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base de CA.

En la banda 2561, se logra observar una mayor elongacion en las
muestra de BC-TH-CA y CA-5M-TH-CA, las cuales se atribuyen a
la vibracién de estiramiento C=C del grupo alquino, se aprecia que
las muestra que no han sido sometidas a TH, presentan una
similitud en la intensidad de sus picos y a la vez sé que no se
presentd variacion con respecto al estiramiento, manteniendo los
atomos en el mismo eje, por otro lado las muestras impregnadas
con H3POs4 y sometidas a TH, aquella que contiene una mayor
molaridad, logra presentar una mayor elongacién en lo que

respecta.

En el nimero de onda 2372 cm™, se logra observar elongaciones
en las muestras liquidas de los carbones activados, sin embargo,

al concentrar la muestra estas elongaciones desaparecen y



aparecen elongaciones en la banda 2125 cm, estos rangos son

correspondientes a los enlaces C=0, C=C y C-H.

Se aprecia que en el nimero de onda 2166 no existe variacion en
la intensidad de los picos de las diversas muestras, al igual que no
presenta ningun tipo de variacion en lo que concierne al
estiramiento, este rango evidencia la presencia en baja intensidad
de isocianato (-NCS).

En la banda 1694, se observa la presencia de quinona (Cetona
Conjugada), procedente del grupo carbonilo, se logra apreciar que
existe similitud tanto en la magnitud de los picos y en e
estiramiento, para las muestras que no fueron sometidas a TH, por
otro lado las muestras sometidas, presentan una reduccion
considerables en la magnitud de sus picos, siendo el BC-TH-CA, el
gue presento una reduccion, esto deduce que al no contar con un
agente activante y al ser sometido a una elevada temperatura en
presencia de agua, las moléculas de quinona se veran degradadas,
hasta desaparecer en su totalidad, mientras que las muestras que
cuentan con agente activante, reducen las cantidad de dicho
compuesto, siendo el de mayor molaridad el que presenta una

cantidad mayor del compuesto antes mencionado.

Las bandas 2922,67 cm, 2125,34 cm, 1643,54 cm™' y 1376,47
cm?, son correspondientes a los enlaces C=0, C=C y C-H, los
cuales son caracteristicos de materiales organicos tales como la

lignocelulosa (Salinas & Vargas, 2012).

Para el caso de las muestras liquidas se observan picos en la onda
1647 cm* donde se logra observar el estiramiento C=C del grupo
alquelino, dando a entender que al igual que en las muestras
liguidas de materiales adsorbentes a base de cascara de cacao el
estiramiento C=C del grupo alquelino se formaria durante el

tratamiento hidrotermal.

La aparicion que se presenta en el nimero de onda 1510 cm™ es

correspondiente a la presencia de enlaces C=C de compuestos



aromaticos (Muniandy et al., 2014), se puede observar que las
muestras previas al TH, logran presentar una ligera variacion en lo
gue respecta a su elongacién, siendo el CA-5M-CA, aquel que
presenta el pico mas pronunciado, las muestras que fueron
sometidas a TH, reducen la presencia de dicho enlace, ademas de
presentar un aumento en el estiramiento similar en dichas muestra,

manteniendo el eje del enlace.

En el nimero de onda 1183 cm™ se observa que la muestra
activada a una mayor molaridad logra presentar una mayor
elongacién a diferencia de las deméas muestras, la cual se atribuye
a la presencia de ion sulfato, este pico surge como producto de la
activacion con acido fosforico (Kennedy et al., 2004), esto se da a
gue presenta una mayor molaridad al momento de su activacion, la
muestra con menos molaridad logra presentar el pico
considerablemente menor al anterior, mientras que la muestra sin
HsPOa4 no presenta dicho pico, segun los datos informados que
presenta (Xie et al., 2001), las bandas 900-1300 cm™, podrian
atribuirse a las especies de fosforo que se han generado gracias a
la activacion con H3POa4, la muestra de menor molaridad sometida
a TH, presenta una pequefia variacion en su estiramiento, mientras
que la de mayor molaridad se logra apreciar una considerable
reduccion en su elongacién, ademés de presentar un aumento en
el estiramiento, pero manteniendo el eje en el enlace, en el caso de
la muestra de BC-TH-CA, no se logra observar ninguna variacion

con respecto a la muestra previa.

En la banda 1041 cm™ se aprecia la presencia del grupo funcional
Si-O, el cual es perteneciente al contenido de silice que presenta
la muestra (Salinas & Vargas, 2012), se observa que la muestra
CA-5M-CA logra presentar el pico mas pronunciado con respecto a
este grupo, junto al CA-2M-CA, con un pico considerablemente
reducido, y con un estiramiento diferente, asi mismo las muestras
después de ser sometidas a TH, logran presentar una deformacion
en lo que respecta a su eje, variando la posicion de sus atomos y



4.2.3.

presentando un estiramiento mayor, pero con una intensidad baja
en sus picos, a diferencia de las muestras previas, en el caso de
las muestras sin agente activante tanto con y sin TH, estas
presentan un estiramiento similar, pero el grupo identificado se

encontraba en un distingo rango de longitud de onda.

Propiedades texturales

La porosidad y el area superficial son cominmente las propiedades
fisicas mas sobresalientes que tienen influencia en la capacidad de
adsorcion que presentan los materiales adsorbentes (Rimaycuna
Ramirez, 2020). El tamafio que logran presentar los poros es de
suma importancia para la adsorcién de contaminantes ya que,
independientemente de la polaridad o la carga, el material con un
tamafio de poro mas bajo, no podra retener adsorbatos de tamafio

mayor (Tareq et al., 2018).

La medicion de las propiedades texturales fue realizada mediante

adsorcion de N2 a 77K

Area superficial y porosidad de los materiales adsorbentes

obtenidos a base de raquis de banano

Tabla 17. Area superficial y porosidad de los materiales

adsorbentes obtenidos a base de raquis de banano.

Area superficial  Volumen de poros

Caddigo
(m?/g) ((M3/9iiq)

BC - RB 53 0,01
BC-TH-RB 23,1 0,01
CA-2M-RB 41,3 0,03
CA-2M-TH-RB 13,1 0,01
CA-5M-RB 26,8 0,02
CA-5M-TH-RB 10,9 0,02

En la tabla 17 se observan los resultados del area superficial y el
volumen de poros de los materiales adsorbentes a base de raquis

de banano, siendo el material adsorbente con mayor éarea



superficial y volumen de poro es el carbén activado a 2M de H3POa4
sin tratamiento hidrotermal con un area de 41,3 m?/gy 0,03 (m?/g)iiq
de volumen de poro, este resultado varia de lo reportado por (Silva
et al., 2021) donde en su investigacion reporto 1975 m?/g de area
superficial y 0,38 (m?/g)iiq, ademas se observa una disminucion del
area superficial cuando el carbén activado es sometido al
tratamiento hidrotermal, esto puede deberse a las condiciones de
pirolisis y tratamiento hidrotermal, por otro lado en el biocarbén sin
tratamiento hidrotermal tuvo un area superficial de 5,3 m?/g siendo
mucho menor a lo encontrado por (Lang et al., 2021) donde reporta
un area superficial de 859 m?/g, ademas reporta una disminucién
del area superficial, en cambio en este trabajo aumenta
significativamente su éarea superficial después del tratamiento

hidrotermal con un valor de 23,1 m?/g.

Area superficial y porosidad de los materiales adsorbentes

obtenidos a base de cascara de cacao

Tabla 18. Area superficial y porosidad de los materiales

adsorbentes obtenidos a base de cascara de cacao.

s Area superficial  Volumen de poros
Caodigo

(m?/g) ((m®/g)iq)
BC-CC 30,7 0,02
BC-TH-CC 12,6 0,01
CA-2M-CC 8,9 0,01
CA-2M-TH-CC 20,6 0,02
CA-5M-CC 8,6 0,01
CA-5M-TH-CC 12,7 0,02

En la tabla 18 se aprecian los resultados del area superficial y el
volumen de poros de los materiales adsorbentes a base de cascara
de cacao, se observa que el material adsorbente con mayor area
superficial y volumen de poro es el biocarb6n sin tratamiento
hidrotermal con un area de 30,7 m?/g y 0,02 (m3/g)iiq de volumen de

poro sin embargo este valor esta muy por debajo a lo encontrado



por (Lang et al., 2021) sin embargo también reporta que al someter
el biocarbon al tratamiento hidrotermal hay una disminucién
considerable del area superficial al igual que el volumen de poro,
las propiedades texturales mejoradas del biocarbdn sin tratamiento
hidrotermal se podria deber a que la disolucién de los compuestos
organicos y el calor y la masa transferidos durante la pirélisis
convencional superaron las condiciones establecidas para el
tratamiento hidrotermal (Lang et al., 2021). Ademé&s, también se
encontré que en caso de los carbones activados con el tratamiento
hidrotermal aumenta el area superficial, iniciando con un area
superficial de 8,9 m?/g y 8,6 m?/g para los carbones activados sin
tratamiento hidrotermal de 2 y 5M de HsPOas respectivamente,
aumentando a 20,6 m?/g y 12,7 m?/g con ayuda del tratamiento

hidrotermal, esto difiere a lo encontrado por (Susanti et al., 2022).

Area superficial y porosidad de los materiales adsorbentes

obtenidos a base de cascarilla de arroz

Tabla 19. Area superficial y porosidad de los materiales

adsorbentes obtenidos a base de cascarilla de arroz.

Area superficial  Volumen de poros

Codigo
(m?/g) ((m®/g)iq)

BC - CA 18,3 0,01
BC-TH-CA 19,0 0,01
CA-2M-CA 18,0 0,01
CA-2M-TH-CA 25,7 0,01
CA-5M-CA 3,5 0,01
CA-5M-TH-CA 5,7 0,01

En la tabla 19 se observan los resultados del area superficial y el
volumen de poros de los materiales adsorbentes a base de
cascarilla de arroz, se observa que el material adsorbente con
mayor area superficial y volumen de poro es el carbén activado a
2M de HsPOascon tratamiento hidrotermal con un area de 25,7 m?/g

y 0,01 (m%Q)iq de volumen de poro, se observa también que en



caso todos los materiales adsorbentes trabajados hay un leve
aumento del area superficial cuando son sometidos al tratamiento
hidrotermal, sin embargo el volumen de poro en todos los
materiales adosrbentes es el mismo con un valor de 0,01 (m%9)iiq,
en general las propiedades texturales de los materiales
adsorbentes a base de cascarilla de arroz presentan un valor bajo
a lo reportado por (Lang et al., 2021; Mbarki et al., 2022; F. Zhou et
al., 2021). En un estudio hecho por (Carrillo Quijano, 2013), en la
elaboracion de carbon activado a base de cascarilla de arroz, se
determind que, a un mayor lapso de tiempo de activacion, el area
BET y el volumen de poros reducen su tamario, lo que expresa una

afectacion negativa.



4.3. Cinética adsorcion
El experimento se realizd en batch, empleando las muestras tanto de
biocarbon y carbon activado, asi como las muestras después de ser
sometidas a tratamiento hidrotermal, con dosis de material adsorbente de
0.5 g/L y extrayendo alicuotas de 10 ml periédicamente en un tiempo total
de 240 min.

4.3.1. Cinética de adsorcion del colorante Azul de Metileno usando

materiales adsorbentes a base de raquis de banano

Cinética de adsorcion del colorante Azul de Metileno usando

biocarbén

Tabla 20. Modelo matematico de cinética de adsorcién del
colorante azul de metileno (20 ppm) usando biocarbén

a base de raquis de banano sin/con tratamiento

hidrotermal.

Modelo Pardmetro BC-RB BC-TH-RB
Pseudo ge (mg/qg) 31,639 28,063
First K1 (min?) 0,006 0,070
Order X? 8,501 10,512
(PFO) R? 0,917 0,888
Pseudo ge (mg/qg) 29,768 30,148
Second K1 (min?) 0,115 0,004
Order X? 18,501 5,866
(PSO) R? 0,819 0,938

En la tabla 20 se muestran los parametros obtenidos de los
modelos matematicos no lineales PFO y PSO para determinar el
modelo que mas se ajuste a la cinética de adsorcion del azul de
metileno usando biocarb6n a base de raquis de banano y biocarbon

a base de raquis de banano sometido a tratamiento hidrotermal.
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Figura 17. Curva de cinética de adsorcion del colorante azul de
metileno a 20 ppm usando BC-RB (a) y BC-TH-RB (b).

En la figura 17 se muestran las curvas de ajuste de los modelos
matematicos de cinética de adsorcion de Pseudo Primer Orden
(PFO) y Pseudo Segundo Orden (PSO) para los datos de cinética
de adsorcion del azul de metileno usando biocarbén a base de
raquis de banano sin tratamiento hidrotermal (BC — RB) y con este

(BC — TH — RB) a una concentraciéon de 20 ppm.

Los resultados de las pruebas de cinética de adsorcion de
biocarb6n sin tratamiento hidrotermal se obtuvieron valores de
coeficiente de correlacion (R?) de 0,917 y 0,819 y valores de
estadistico chi-cuadrado (X?) de 8,501 y 18,501 para los modelos
de PFO y PSO respectivamente. Siendo el modelo no lineal PSO
el que mas se ajusta a la cinética de adsorcién con una capacidad
maxima de adsorcion de 29,768 mg/g, en cambio cuando se
realizaron las pruebas del biocarbdn con tratamiento hidrotermal se
obtuvieron valores de coeficiente de correlacion (R?) de 0,888 y
0,938 y valores de estadistico chi-cuadrado (X?) de 10,512 y 5,866
para los modelos de PFO y PSO respectivamente. Siendo el
modelo no lineal PSO el que mas se ajusta a la cinética de
adsorcién con una capacidad maxima de adsorcion de 30,148

mg/g.



Cinética de adsorcion del colorante Azul de Metileno usando

carbon activado a 2 M de H3POa.

Tabla 21. Modelo matematico de cinética de adsorcion del
colorante azul de metileno (20 ppm) usando carbén
activado a base de raquis de banano a 2 M de H3PO4

sin/con tratamiento hidrotermal.

Modelo Pardmetro CA-2M-RB CA=eM=TH-
RB

Pseudo ge (mg/g) 16,152 17,778
First K1 (min?) 395,352 0,241
Order X? 14,213 17,989
(PFO) R? 0,627 0,606
Pseudo ge (mg/qg) 16,155 18,739
Second K1 (min?) 3,020 0,023
Order X? 14,213 14,515
(PSO) R? 0,627 0,683

En la tabla 21 se muestran los pardmetros obtenidos de los
modelos matematicos no lineales PFO y PSO para determinar el
modelo que mas se ajuste a la cinética de adsorcion del azul de
metileno. En la figura 18 se muestran las curvas de ajuste de los
modelos matematicos de Pseudo Primer Orden (PFO) y Pseudo
Segundo Orden (PSO) para los datos de cinética de adsorcion del
azul de metileno usando carbdn activado a 2 M de H3PO4 a base
de raquis de banano sin tratamiento hidrotermal (CA — 2M — RB) y
con este (CA — 2M — TH - RB) a una concentracion de 20 ppm.

Los resultados de las pruebas de cinética del carbdn activado sin
tratamiento hidrotermal se obtuvieron valores de coeficiente de
correlacion (R?) de 0,6272 y valores de estadistico chi-cuadrado
(X?) de 14,21297 para ambos modelos de PFO y PSO obteniendo
una curva idéntica. Siendo que ambos modelos no lineales
resultaron ser igual con una capacidad maxima de adsorcion de
16,15 mg/g.
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Figura 18. Curva de cinética de adsorcion del colorante azul de
metileno a 20 ppm usando CA-2M-RB (a) y CA-2M-TH-
RB (b).



Cuando se realizaron las pruebas con el carbén activado con
tratamiento hidrotermal se obtuvieron valores de coeficiente de
correlacion (R?) de 0,607 y 0,683 y valores de estadistico chi-
cuadrado (X?) de 17,989 y 14,515 para los modelos de PFO y PSO
respectivamente. Siendo el modelo no lineal PSO el que mas se
ajusta a la cinética de adsorcion con una capacidad maxima de

adsorcion de 18,739 mg/g.

Se evidencia que el carbén activado al 2M de HzPOs con
tratamiento hidrotermal resulto con mayor capacidad maxima de
adsorcion que el carbon activado sin tratamiento hidrotermal a
pesar de tener menor area superficial, volumen de poro, asi como

un bajo contenido de humedad.

Cinética de adsorcion del colorante Azul de Metileno usando

carbén activado a5 M de H3PO..

Tabla 22. Modelo matematico de cinética de adsorcién del
colorante azul de metileno (20 ppm) usando carbén
activado a base de raquis de banano a 5 M de HzPO4

sin/con tratamiento hidrotermal.

Modelo Parametro CA-5M-RB CA=SM-TH -
RB

Pseudo ge (mg/g) 30,038 28,556
First K1 (min't) 0,241 0,214
Order X? 14,462 15,425
(PFO) R? 0,859 0,839
Pseudo ge (mg/qg) 32,379 30,866
Second K1 (min?) 0,010 0,009
Order X? 5,56976 6,649

(PSO) R? 0,94607 0,931
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Figura 19. Curva de cinética de adsorcién del colorante azul de
metileno a 20 ppm usando CA-5M-RB (a) y CA-5M-TH-
RB (b).



En la figura 19 se muestran las curvas de ajuste de los modelos de
Pseudo Primer Orden (PFO) y Pseudo Segundo Orden (PSO) para
los datos de cinética de adsorcion del azul de metileno usando
carbon activado a 5 M de H3zPO4 a base de raquis de banano
sin/con tratamiento hidrotermal (CA — 5M — RB) y con este (CA —

5M — TH - RB) a una concentracion de 20 ppm.

Los resultados de las pruebas de cinética de adsorcion de carbén
activado sin tratamiento hidrotermal se obtuvieron valores de
coeficiente de correlacion (R?) de 0,859 y 0,946 y valores de
estadistico chi-cuadrado (X?) de 14,462 y 5,569 para los modelos
de PFO y PSO respectivamente. Siendo el modelo no lineal PSO
el que mas se ajusta a la cinética de adsorcién con una capacidad
méaxima de adsorciéon de 32,379 mg/g. Cuando se realizaron las
pruebas con el carbon activado con tratamiento hidrotermal se
obtuvieron valores de coeficiente de correlaciéon (R?) de 0,606 y
0,682y valores de estadistico chi-cuadrado (X?) de 17,989y 14,515
para los modelos de PFO y PSO respectivamente. Siendo que
ambos modelos no lineales resultaron ser igual con una capacidad

maxima de adsorcion de 18,739 mg/g.



4.3.2. Cinética de adsorcion del colorante Azul de Metileno usando

materiales adsorbentes a base de cascara de cacao

Cinética de adsorcion del colorante Azul de Metileno usando

biocarbén

Tabla 23. Modelo matematico de cinética de adsorcién del
colorante azul de metileno (20 ppm) usando biocarbén a

base de cascara de cacao sin/con tratamiento

hidrotermal.

Modelo Parametro BC-CC BC-TH-CC
Pseudo ge (mg/g) 10,394 7,410

First K1 (min?) 1,202 0,376
Order X? 8,159 6,499
(PFO) R? 0,547 0,461
Pseudo ge (mg/qg) 10,305 8,534
Second K1 (min?) 2,109 0,028
Order X? 8,276 5,479
(PSO) R? 0,540 0,546

En la tabla 23 se muestran los parametros obtenidos de los
modelos matematicos no lineales PFO y PSO para determinar el
modelo que mas se ajuste a la cinética de adsorcion del azul de

metileno.

En la figura 20 se muestran las curvas de ajuste de los modelos de
Pseudo Primer Orden (PFO) y Pseudo Segundo Orden (PSO) para
los datos de cinética de adsorcion del azul de metileno usando
biocarb6n a base de cascara de cacao sin tratamiento hidrotermal
(BC — CC) y con este (BC — TH — CC) una concentracion de 20

ppm.
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Figura 20. Curva de cinética de adsorcion del colorante azul de
metileno a 20 ppm usando BC-CC (a) y BC-TH-CC (b).

Los resultados de las pruebas de cinética de adsorcion de
biocarbon sin tratamiento hidrotermal se obtuvieron valores de
coeficiente de correlacion (R?) de 0,547 y 0,540 y valores de
estadistico chi-cuadrado (X?) de 8,159 y 8,276 para los modelos de
PFO y PSO respectivamente. Siendo el modelo no lineal PFO el
gue mas se ajusta a la cinética de adsorcién con una capacidad
maxima de adsorcion de 10,394 mg/g, en cambio cuando se
realizaron las pruebas del biocarb6n con tratamiento hidrotermal se
obtuvieron valores de coeficiente de correlacion (R?) de 0,461 y
0,546 y valores de estadistico chi-cuadrado (X?) de 6,499 y 5,479
para los modelos de PFO y PSO respectivamente. Siendo el
modelo no lineal PSO el que mas se ajusta a la cinética de
adsorcion con una capacidad méaxima de adsorcion de 8,535 mg/g.

Se observa que el biocarbén sin tratamiento hidrotermal obtuvo una
mayor capacidad de adsorcién con un valor de 10,394 mg/g en
comparacion a lo obtenido con el tratamiento hidrotermal de 8,535
mg/g, esto puede deberse al menor contenido de ceniza de BC —
CC, ademas de tener una mayor area superficial y un volumen

mayor de poros totales a comparacion del BC — TH — CC.

Cinética de adsorcion del colorante Azul de Metileno usando
carbén activado a 2 M de H3POa.

En la tabla 24 se muestran los parametros obtenidos de los
modelos matematicos no lineales PFO y PSO para determinar el
modelo que mas se ajuste a la cinética de adsorcion del azul de

metileno.

Tabla 24. Modelo matematico de cinética de adsorcion del

colorante azul de metileno (20 ppm) usando carbon



activado a base de cascara de cacao a 2 M de H3PO4

sin/con tratamiento hidrotermal.

Modelo Parametro CA-2M-CC CA-2M-TH-CC
Pseudo ge (mg/g) 15,398 12,219
First K1 (min?) 1,423 1,405
Order X? 3,644 4,883
(PFO) R? 0,856 0,735
Pseudo ge (mg/qg) 15,317 12,197
Second K1 (min't) 1,202 1,999
Order X? 3,734 4,920
(PSO) R? 0,852 0,733
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Figura 21. Curva de cinética de adsorcion del colorante azul de
metileno a 20 ppm usando CA-2M-CC (a) y CA-2M-
TH-CC (b).

Cuando se realizaron las pruebas con el carbén activado con
tratamiento hidrotermal se obtuvieron valores de coeficiente de
correlacion (R?) de 0,735 y 0,733 y valores de estadistico chi-
cuadrado (X?) de 4,883 y 4,920 para los modelos de PFO y PSO
respectivamente. Siendo el modelo no lineal PFO el que mas se
ajusta a la cinética de adsorcion con una capacidad maxima de

adsorcion de 12,219 mg/g.

Se observa que el CA — 2M — CC tiene la mayor capacidad de
adsorcion con un valor de 15,398 mg/g, esto puede deberse a que
en el tratamiento hidrotermal el area superficial del carbén activado
incremento en 11,7 m?/g en comparacion al carbén activado sin
tratamiento hidrotermal, ademas de poseer el doble de volumen de

poros.



Cinética de adsorcion del colorante Azul de Metileno usando

carbon activado a5 M de H3POa.

En la tabla 25 se muestran los pardmetros obtenidos de los
modelos matematicos no lineales PFO y PSO para determinar el
modelo que mas se ajuste a la cinética de adsorciéon del azul de

metileno.

Tabla 25. Modelo matematico de cinética de adsorcion del colorante
azul de metileno (20 ppm) usando carbdén activado a base
de raquis de banano a 5 M de H3PO4 sin/con tratamiento

hidrotermal.
Modelo Parametro CA-5M-CC CA =M —TH =
CC
Pseudo ge (mg/g) 21,556 21,834
First K1 (min?) 0,1128 0,154
Order X? 17,072 11,829
(PFO) R? 0,684 0,803
Pseudo ge (mg/g) 22,485 23,651
*Second K1 (min?) 0,010 0,009
Order X? 10,816 6,690

(PSO) R2 0,799 0,888
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Figura 22. Curva de cinética de adsorcion del colorante azul de

metileno a 20 ppm usando carbon activado a base de




cascara de cacao a 5 M de H3PO4 sin/con tratamiento

hidrotermal.

En figura 22 se muestran las curvas de ajuste de los modelos de
Pseudo Primer Orden (PFO) y Pseudo Segundo Orden (PSO) para
los datos de cinética de adsorcion del azul de metileno usando
carbén activado a 5 M de H3POa4 a base de cascara de cacao sin
tratamiento hidrotermal (CA - 5M — CC) y con este (CA—-5M — TH

- CC) a una concentracion de 20 ppm.

Los resultados de las pruebas de cinética de adsorcion de carbén
activado sin tratamiento hidrotermal se obtuvieron valores de
coeficiente de correlacién (R?) de 0,684 y 0,799 y valores de
estadistico chi-cuadrado (X?) de 17,072 y 10,816 para los modelos
de PFO y PSO respectivamente. Siendo el modelo no lineal PSO
el que mas se ajusta a la cinética de adsorcién con una capacidad

maxima de adsorcion de 22,485 mg/g.

Cuando se realizaron las pruebas con el carbén activado con
tratamiento hidrotermal se obtuvieron valores de coeficiente de
correlacion (R?) de 0,803 y 0,888 y valores de estadistico chi-
cuadrado (X?) de 11,829 y 6,690 para los modelos de PFO y PSO
respectivamente. Siendo el modelo no lineal PSO al que mas se
ajusta la cinética de adsorcion con una capacidad maxima de

adsorcion de 23,651 mg/g.

Se observa que el CA — 5M — TH — CC tiene la mayor capacidad
de adsorcion con un valor de 23,651 mg/g, esto puede deberse a
gue en el tratamiento hidrotermal el area superficial del carbdn
activado incremento a 12,7 m?/g en comparacion al carbén activado
sin tratamiento hidrotermal, ademas de poseer el doble de volumen
de poros, de manera genera se observa que el CA—-5M -TH - CC
tiene la mayor capacidad de adsorcidon en comparaciéon a todos los
materiales adsorbentes a base de cascara de cacao, ademas ha
obtenido el menor contenido de humedad y mayor contenido de

ceniza.



4.3.3. Cinética de adsorcion del colorante Azul de Metileno usando

materiales adsorbentes a base de cascarillade arroz

Cinética de adsorcion del colorante Azul de Metileno usando

biocarbén

En la tabla 26 se muestran los parametros obtenidos de los

modelos matematicos no lineales PFO y PSO para determinar el

modelo que mas se ajuste a la cinética de adsorcion del azul de

metileno

En la figura 23 se muestran las curvas de ajuste de los modelos de
Pseudo Primer Orden (PFO) y Pseudo Segundo Orden (PSO) para

los datos de cinética de adsorcidon del azul de metileno usando

biocarbon a base de cascarilla de arroz sin tratamiento mal (BC —

CA) y con este (BC — TH — CA) a una concentracién de 20 ppm.

Tabla 26. Modelo matematico de cinética de adsorcion del

colorante azul de metileno (20 ppm) usando biocarbén a

base de cascarilla de arroz sin/con tratamiento

hidrotermal.

Modelo Parametro BC-CA BC-TH-CA
Pseudo ge (mg/qg) 13,927 6,822

First K1 (min?) 0,307 0,159
Order X? 10,481 3,503
(PFO) R? 0,63991 0,509
Pseudo ge (mg/g) 15,377 6,942
Second K1 (min?) 0,023 0,063
Order X? 8,255 2,933
(PSO) R? 0,716 0,589
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Figura 23. Curva de cinética de adsorcion del colorante azul de
metileno a 20 ppm usando BC-CA (a) y BC-TH-CA (b).



Los resultados de las pruebas de cinética de adsorcion de
biocarb6n sin tratamiento hidrotermal se obtuvieron valores de
coeficiente de correlacion (R?) de 0,639 y 0,716 y valores de
estadistico chi-cuadrado (X?) de 10,481 y 8,255 para los modelos
de PFO y PSO respectivamente. Siendo el modelo no lineal PSO
el que mas se ajusta a la cinética de adsorcién con una capacidad

maxima de adsorcién de 15,377 mg/g.

Cuando se realizaron las pruebas del biocarbén con tratamiento
hidrotermal se obtuvieron valores de coeficiente de correlacion (R?)
de 0,509 y 0,589 y valores de estadistico chi-cuadrado (X?) de
3,503 y 2,933 para los modelos de PFO y PSO respectivamente.
Siendo el modelo no lineal PSO el que mas se ajusta a la cinética

de adsorcion con una capacidad maxima de adsorcion de 6.942
mg/g.

Siendo el BC — CC el que demostré6 una mayor capacidad de
adsorcion con un valor de 15,377 mg/g, siendo mas que el doble
de lo que obtuvo el BC — TH — CC, a pesar de que el BC — CA tiene
un area superficial ligeramente menor al BC — TH — CC, por otro
lado, en el contenido de humedad del BC — CC es bajo con un valor
de 2,54%.

Cinética de adsorcion del colorante Azul de Metileno usando

carbén activado a2 M de H3POa.

Tabla 27. Modelo matematico de cinética de adsorcion del
colorante azul de metileno (20 ppm) usando carbon
activado a base de cascarilla de arroz a 2 M de H3POq4

sin/con tratamiento hidrotermal.

Modelo Pardmetro CA-2M-CA CA-2M-TH-CA

Pseudo ge (mg/g) 10,496 14,568
First K1 (min?) 0,973 0,079
Order X? 4,678 11,808

(PFO) R2 0,682 0,608




Pseudo ge (mg/g) 11,019 15,891

Second K1 (min't) 0,108 0,007
Order )G 4,159 8,351
(PSO) R? 0,717 0,723

En la tabla 27 se muestran los parametros obtenidos de los
modelos matematicos no lineales PFO y PSO para determinar el
modelo que mas se ajuste a la cinética de adsorcion del azul de

metileno.

En la figura 24 se muestran las curvas de ajuste de los modelos de
Pseudo Primer Orden (PFO) y Pseudo Segundo Orden (PSO) para
los datos de cinética de adsorcion del azul de metileno usando
carbon activado a 2 M de H3PO4 a base de cascarilla de arroz sin
tratamiento hidrotermal (CA — 2M — CA) y con este (CA-2M - TH
- CA) a una concentracion de 20 ppm.
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Figura 24. Curva de cinética de adsorcion del colorante azul de
metileno a 20 ppm usando CA-2M-CA (a) y CA-2M-TH-
CA (b).

Los resultados de las pruebas de cinética de adsorcion de carbén
activado sin tratamiento hidrotermal se obtuvieron valores de
coeficiente de correlacion (R?) de 0,682 y 0,717 y valores de
estadistico chi-cuadrado (X?) de 4,678 y 4,159 para los modelos de
PFO y PSO respectivamente. Siendo el modelo no lineal PSO el
gue mas se ajusta a la cinética de adsorcion con una capacidad
méxima de adsorcién de 11,012 mg/g.

Cuando se realizaron las pruebas con el carbén activado con
tratamiento hidrotermal se obtuvieron valores de coeficiente de
correlacion (R?) de 0,608 y 0,723 y valores de estadistico chi-
cuadrado (X?) de 11,808 y 8,350 para los modelos de PFO y PSO
respectivamente. Siendo el modelo no lineal PSO el que més se
ajusta a la cinética de adsorcion con una capacidad maxima de

adsorcion de 15,891 mg/g.



En el caso del carbén activado a 2M de H3PO4 el mejor material
adsorbente para la remocion de azul de metileno resulto el material
con el tratamiento hidrotermal con una capacidad de adsorcion
maxima de 15,891 mg/g a diferencia de su contraparte sin
tratamiento hidrotermal con un valor de 11,012 mg/g, esto podria
deberse al aumento de area superficial que sufrio el material
después de ser sometido al tratamiento hidrotermal ademas de la
reduccion del contenido de humedad.

Cinética de adsorcion del colorante Azul de Metileno usando
carbén activado a5 M de H3POa..

En la tabla 28 se muestran los parametros obtenidos de los
modelos matematicos no lineales PFO y PSO para determinar el
modelo que mas se ajuste a la cinética de adsorcion del azul de

metileno.

Tabla 28. Modelo matematico de cinética de adsorcion del
colorante azul de metileno (20 ppm) usando carbén
activado a base de cascarilla de arroz a 2 M de H3PO4

sin/con tratamiento hidrotermal.

Modelo Parametro CA-5M-CA CA=SM=TH-
CA

Pseudo ge (mg/g) 14,221 12,075
First K1 (min?) 0,122 0,102
Order X? 7,975 7,879
(PFO) R? 0,704 0,575
Pseudo ge (mg/qg) 15,248 12,786
Second K1 (min?) 0,013 0,015
Order X? 5,029 5,160

(PSO) R2 0,814 0,721




20

a
|
|
——
]
(=]
£
I=
= CA-5M-CA
— PFO
—— PSO
0= ' T ' T ' T ' T ' T
0 20 100 150 200 250
Tiempo (minutos)
16
] - b
14 - [
(=)
E=)
E
I=2
= CA-5M-TH-CA
— PFO
T — PSO
0= T T T T T T T T T
0 50 100 150 200 250

Tiempo (minutos)

Figura 25. Curva de cinética de adsorcion del colorante azul de
metileno a 20 ppm usando carbon activado a base de

cascarilla de arroz a 5 M de H3PO4 sin/con tratamiento
hidrotermal.



En la figura 25 se muestran las curvas de ajuste de los modelos de
Pseudo Primer Orden (PFO) y Pseudo Segundo Orden (PSO) para
los datos de cinética de adsorcion del azul de metileno usando
carbon activado a 5 M de H3sPO4 a base de cascarilla de arroz sin
tratamiento hidrotermal (CA — 5M — CA) y con este (CA—-5M — TH

- CA) a una concentracion de 20 ppm.

Los resultados de las pruebas de cinética de adsorcion de carbén
activado sin tratamiento hidrotermal se obtuvieron valores de
coeficiente de correlacion (R?) de 0,704 y 0,814 y valores de
estadistico chi-cuadrado (X?) de 7,975 y 5,029 para los modelos de
PFO y PSO respectivamente. Siendo el modelo no lineal PSO el
gue mas se ajusta a la cinética de adsorcion con una capacidad

maxima de adsorcién de 15,248 mg/g.

Cuando se realizaron las pruebas con el carbén activado con
tratamiento hidrotermal se obtuvieron valores de coeficiente de
correlacion (R?) de 0,575 y 0,721 y valores de estadistico chi-
cuadrado (X?) de 7,879 y 5,160 para los modelos de PFO y PSO
respectivamente. Siendo el modelo no lineal PSO el que mas se
ajusta a la cinética de adsorciéon con una capacidad maxima de

adsorcion de 12,786 mg/g.

En el caso del carbon activado a 5M de H3POa4 el mejor material
adsorbente para la remocién de azul de metileno resulto el material
sin el tratamiento hidrotermal con una capacidad de adsorcion
méaxima de 15,248 mg/g a diferencia de su contraparte con
tratamiento hidrotermal con un valor de 12,075 mg/g, esto podria
deberse al aumento de éarea superficial que sufri6 el material
después de ser sometido al tratamiento hidrotermal ademas de la

reduccion considerable del contenido de humedad.

En general para el caso de los materiales adsorbentes a base de
cascarilla de arroz, el mejor resultado de capacidad maxima de
adsorcién fue para el carbén activado a 2M de HsPOs4 con

tratamiento hidrotermal con un valor de 15,891 mg/g, sin embargo,



no es una diferencia muy significativa en comparacién al biocarbén
con tratamiento hidrotermal con un valor de 15,377 mg/g y al
carbon activado a 2M de H3PO4 con tratamiento hidrotermal con un
valor de 15,248 mg/g. Sin embargo, estos resultados son bajos en
comparacion a los materiales adsorbentes de raquis de banano y
cascara de cacao una posible razén para la baja capacidad de
adsorciéon se debe a su falta de grupos funcionales superficiales
(2346—2347 cm™ y 1429-1434 cm™, que corresponden a flexién y
estiramiento de doble enlace CO y C-H) y presencia de impurezas
(Lang et al., 2021a)

4.4, Discusion
Se produjeron biocarbon y carbon activado a base de raquis de banano,
cascara de cacao y cascarilla de arroz, estos se sometieron a un
tratamiento hidrotermal. Todos los materiales adsorbentes se
caracterizaron y se sometieron a una prueba de cinética de adsorcion para

evaluar su efectividad.

Todos los biocarbdén presentaron un color negro brillante, y una textura
fina con granulometria irregular, un aspecto similar a lo encontrado por
(Gonzaga et al., 2021; Yadav et al., 2021), sin embargo, al ser sometidos
al tratamiento hidrotermal presenta un color negro mas brillante y una
textura mas suave en comparacion a sus antecesores, esto podria
deberse al ablandamiento e hinchazén de la lignina (Rodriguez Correa et
al., 2019). Por otro lado, en el caso de los carbones activado se observa
gue cuando se activan con una soluciéon de HzPOas se observan con una
granulometria mas fina y un aspecto blanquecino debido a la disposicién
del HsPO4 en la superficie (Rojas-Morales et al.,, 2016), cuando es
sometido al tratamiento hidrotermal se observo una textura mas suave y

un color negro mas brillante con pequefias manchas blancas.

Con referencia a la parte liquida de la muestra obtenido del proceso
hidrotermal se observo que la muestra liquida de carbones activados es
mas viscosa en comparacion con las muestras liquidas de los

biocarbones, ademas de sedimentar con mayor rapidez y al estar en



refrigeracion se congelan, mientras que las muestras de biocarbon

mantienen su forma liquida.

Con respecto al rendimiento encontrado, el biocarb6n a base de raquis de
banano fue el que obtuvo un valor mas alto (48%) debido a la temperatura
de pirolisis (Zhu et al., 2019), en el caso de la cascarilla de arroz obtienen
un mejor rendimiento a una temperatura mas baja (Kalderis et al., 2014),
por otro lado, en el caso de la cascara de cacao se obtiene un mejor
rendimiento cuando la materia prima es digerida (Ghysels et al., 2020). En
el caso de los carbones activado, el que obtuvo el mejor rendimiento fue
el carbon activado a 2M de H3PO4 base de cascara de cacao con un valor
de 62%, ademas (Villota et al., 2019) reporta que el HzPOa4 es un gran
agente activante para materiales adsorbentes del cacao. Por otro lado, en
el caso de la cascarilla de arroz (Arévalo & Reéategui, 2020) reporta que la
concentraciéon de activante (HsPQas) influye bastante en el rendimiento del

biocarbén.

Con respecto al contenido de humedad encontrado, todos los materiales
adsorbentes obtuvieron porcentajes de humedad bajos, sin embargo, los
producidos a base de raquis de banano ostentan los mas altos contenido
de humedad (4,3% BC-RB y 12,9% CA-5M-RB) suponiendo una
posibilidad de retener agua (E. Herrera et al., 2021), ademas en todos los
casos se observa una disminucion considerable en el contenido de
humedad después de ser sometidos al tratamiento hidrotermal, esto
coincide con lo reportado por (S. Wu et al., 2018) donde observa que el
tratamiento hidrotermal ayuda en la reduccion del contenido de humedad,
ademas, esto es beneficioso ya que diversas investigacion reportan que
un bajo contenido de humedad ayuda a la adsorcion de contaminantes
(Cheng et al., 2021).

Con respecto al contenido de ceniza encontrado, el biocarbon a base de
cascarilla de arroz obtuvo el valor mas elevado del contenido de ceniza
(26,4%) seguido del biocarbén a base de raquis de banano (23,3%), en
caso de los carbones activados, el que obtuvo el mayor valor en contenido

de ceniza fue el carbén activado a 5M de H3POs a base de raquis de



banano (28%), en general se observa que los materiales adsorbentes a
base de raquis de banano presentan un alto contenido de ceniza, este
resultado se asemeja a lo encontrado por (Lapo et al., 2020). Ademas,
todos los materiales al ser sometidos al tratamiento hidrotermal
aumentaron el contenido de ceniza que poseian(Lapo et al., 2020), esto
se debe a la disminucién del material volatil (Liu et al., 2018), mejorando
asi la capacidad de adsorcion de los materiales adsorbentes (D. Zhou et
al., 2016).

Con respecto al pH carga cero se encontrd, en la totalidad de los casos,
los valores de pH de la solucion durante los estudios de adsorcion en
equilibrio o cinética inferiores a Phpzc hacen que la superficie del
adsorbente sea positiva (Mufiiz et al., 2009). En este caso, esta situacion
se encuentra favorecida, por atraccion electroestética (Vyavahare et al.,
2019), la adsorcién de aniones gracias a las fuerzas de atraccion entre la
carga opuesta del adsorbato (con carga negativa) y el adsorbente (con
carga positiva). En el caso del pH superficial se sabe que, dependiendo
del pH del centro la carga superficial del material varia. Para pH mayores
al Phpzc, prevalece una carga negativa y a menores prevalece una carga

positiva (Rimaycuna Ramirez, 2020).

En el caso del andlisis de grupos funcionales en todos los materiales
adsorbentes se observan picos en los nimeros de onda 2361 cm™ el cual
pertenece a la vibracion de estiramiento C=C del grupo alquino (Sanchora
et al., 2020) y 1513 cm* donde se logra observar el estiramiento de anillo
aromatico de origen C=C-C (Y. T. Tan et al., 2020). Por otro lado, las en
los materiales liquidos obtenidos después de tratamiento hidrotemal se
observan picos en la onda 1647 cm? donde se logra observar el
estiramiento C=C del grupo alquelino, dando a entender que el
estiramiento C=C del grupo alquelino se formaria durante el tratamiento

hidrotermal.

En el caso de la porosidad, se observé que el biocarb6n a base de cascara
de cacao tiene un mayor volumen de poro (0,02 m3/giq), sin embargo,

después de ser sometidos al tratamiento hidrotermal este valor disminuyo



a la mitad, para el caso del resto de biocarbones no se encontré variacion,
por otro lado, en el caso de los carbones activados, el carbon activado a
2M de H3PO4 a base de raquis ostenta el mayor volumen de poro con un
valor de (0,03 m3giq), sin embargo al ser sometido al tratamiento
hidrotermal este valor disminuye a 0,01 m%giq esto podria deberse a las
condiciones del tratamiento hidrotermal (Y. Lu et al., 2020). Por otro lado,
los carbones activados a base de cascara de cacao aumentaron su
volumen de poro con el tratamiento hidrotermal, esto podria deberse al
contenido de lignina de la materia prima (Wang et al., 2019). Mientras que
en los materiales adsorbentes a base de cascarilla de arroz todos
ostentan el mismo volumen de poro 0,01 m3/giiq. Sin embargo, en general
todos los materiales adsorbentes los volimenes de poro se encuentran
muy por debajo a lo reportado por otras investigaciones (Lang et al.,
2021a; Silva et al., 2021).

En el caso del area superficial, el biocarbén a base de cascara de cacao
obtuvo la mayor area superficial (30,7 m?/g), sin embargo, tanto como en
este como en el biocarbén a base de raquis de banano disminuyo el area
superficial al ser sometido al tratamiento hidrotermal, esto podria deberse
a aumento de la cristalinidad debido al tiempo del tratamiento hidrotermal
(Ochoa, 2020), caso contrario a lo ocurrido con el biocarb6n a base de
cascarilla de arroz donde el area superficial aumento después del
tratamiento hidrotermal de igual manera lo reporta (Présiga-Lopez, 2021).
Por otro lado, en el caso de los carbones activado, el que ostenta la mayor
area superficial es el carbén activado a 2M de H3PO4 a base de raquis de
banano con un area de 41,3 m?/g, ademas en el caso de todos los
carbones activados aumentaron su area superficial después de ser
sometidos al tratamiento hidrotermal, esto se asemeja a lo reportado por
(Selmi et al., 2018).

En el caso de la adsorcibn de azul de metileno, en el caso de los
biocarbones, el biocarbon a base de raquis banano fue el que mejor
eficiencia tiene al momento de adsorber azul de metileno con una
capacidad méaxima de adsorcion de 31,6 mg/g ajustdndose al modelo
matematico no lineal de PFO, este resultado se asemeja a lo encontrado



por (Lang et al., 2021) quedando demostrado la alta capacidad de
adsorcion del biocarb6on a base de raquis de banano. Sin embargo, al
momento de someter los biocarbones al tratamiento hidrotermal la
capacidad de adsorcién de estos disminuye, en la investigacion de (J. Wu
et al., 2020) reporta que la disminucion de la capacidad de adsorcion de
los materiales sometidos al tratamiento hidrotermal podria deberse a la
carga descontaminante. De igual manera, con respecto a los carbones
activados a 5M de H3PO4 cuando se someten al tratamiento hidrotermal
disminuye su capacidad de adsorciéon del azul de metileno, esto podria
deberse a la concentracion del activante como lo reporta (Xing et al.,
2019b) debido a que en su investigacion con una concentracion menor de

H3PO4 obtiene una mejor eficiencia con el tratamiento hidrotermal.

Por otro lado, cuando se analiza la capacidad de adsorcion de los
materiales adsorbente Se evidencia que el CA — 5M — RB tiene una
capacidad maxima de adsorcion de 32,379 mg/g siendo una adsorcion
mayor que el carbon activado con tratamiento hidrotermal, obteniendo la
mayor capacidad de adsorcion a comparacion del resto de materiales
carbonosos, demostrando que el carbon activado a base de raquis de
banano es un gran material para la adsorcion del azul de metileno
(Moubarak et al., 2018; Phungo, 2020).



V. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

5.1. Conclusiones

En el caso de los materiales adsorbentes a base de raquis de banano, el
carbon activado a 5M de H3POs sin tratamiento hidrotermal resulto con la
mayor capacidad de adsorcion de azul de metileno con un valor de 32,38
mg/g, siendo este el de mayor capacidad de adsorcion a diferencia del
resto de residuos agroindustriales trabajados, el carbon activado a 5M de
H3PO4 obtuvo un rendimiento del 38%, ademas un contenido de humedad
de 12,90% y un contenido de ceniza del 28,34%, con respecto al pHpzc
obtuvo un valor de 7,29 y por ultimo el carb6n activado a 5M de H3POa4

obtuvo 26,8 m?/g de area superficial y 0,02 m3/giiq.

En el caso de los materiales adsorbentes a base de cascara de cacao, el
carbon activado a 5M de H3PO4 con tratamiento hidrotermal resulto con la
mayor capacidad de adsorcion de azul de metileno con un valor de 23,651
mg/g, ademas el carbon activado a 5M de H3PO4 obtuvo un rendimiento
del 39,3%, ademés un contenido de humedad de 1,17% y un contenido
de ceniza del 28,26%, con respecto al pHpzc obtuvo un valor de 5,06 y por
altimo el carbén activado a 5M de HsPOs obtuvo 12,7 m?/g de area

superficial y 0,02 m3/giiq.

En el caso de los materiales adsorbentes a base de cascarilla de arroz, el
carbon activado a 2M de H3PO4 con tratamiento hidrotermal resulto con la
mayor capacidad de adsorcion de azul de metileno con un valor de 15,891
mg/g, ademas el carbon activado a 2M de H3PO4 obtuvo un rendimiento
del 39%, ademas un contenido de humedad de 1,25% y un contenido de
ceniza del 23,46%, con respecto al pHpz obtuvo un valor de 3,40 y por
altimo el carbén activado a 2M de HsPOas obtuvo 25,7 m?/g de area

superficial y 0,01 m3/giiq.

En general el carbén activado de los 3 residuos agroindustriales tratados
obtuvo mejores resultados en la cinética de adsorcion del azul de
metileno, en el caso del raquis de banano y cascara de cacao funciona
mejor cuando el carbon es activado con 5M de H3POs4 en cambio la

cascarilla de arroz funciona mejor cuando el carbén es activado con 2M



de H3POa4. Con respecto al tratamiento hidrotermal mejora las propiedades
del material adsorbente en el caso de la cascara de cacao y cascarilla de
arroz, en el caso del raquis de banano se obtiene mejores resultados sin

el tratamiento hidrotermal.

Las muestras liquidas obtenidas después del proceso hidrotermal se
caracterizaron mediante FTIR y en todas las muestras liquidas se
observan picos en la onda 1647 cm? donde se logra observar el
estiramiento C=C del grupo alquelino, dando a entender que el
estiramiento C=C del grupo alquelino se formaria durante el tratamiento
hidrotermal. Ademas, en las muestras de la fase liquida concentrada de
los carbones activados aparecen picos entre los rangos de 1162 cm?ty
998 cm1, se observa una mayor elongacion lo que podria corresponder al

estiramiento del carbohidrato con —CO.

5.2. Recomendaciones

e En el caso de la cascarilla de arroz se recomienda probar con una
temperatura de carbonizacion menor a lo probado en esta
investigacion.

e Se recomienda probar con otro tipo de agente activante, para
observar si existe una mejora en las caracteristicas de los
productos obtenidos.

e Se recomienda hacer pruebas de adsorciéon de contaminantes
empleando la fase solida obtenida tanto antes como después del
tratamiento hidrotermal, para deducir cual tiene una mayor
eficiencia.

e Se recomienda hacer pruebas de remocién de sustancias usando
la fase liquida obtenida después del proceso hidrotermal.

e Se recomienda que las muestras de la fase liquida obtenida
después del proceso hidrotermal sean sometidas a demas pruebas
como por ejemplo una corrida por el espectro Uv-Vis para la

evaluacién de macromoléculas o micro moléculas.
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VII. ANEXOS

7.1. Tablas de adsorcién de azul de metileno a una dosis de 05 G/L de

material adsorbente.

Anexo 1. Datos de adsorcion de azul de metileno con biocarbén de

Raquis de Banano.

Adsorcién de Azul de Metileno con dosis de 0,5 g/L de BC-RB

Tiempo (min) Concentracion Adsorcion
0 16,2064246 0

2 8,75131509 14,9102191

5 7,56491024 17,2830288

10 6,30665687 19,7995355

15 6,3673862 19,6780768

20 4,18616929 24,0405107

30 4,80398148 22,8048863

60 1,49645445 29,4199404

90 0,45943297 31,4939833

120 0,09374946 32,2253503

180 0,07401498 32,2648193

240 -0,0177296 32,4483084

Anexo 2. Datos de adsorcion de azul de metileno con biocarbon de

Cascara de Cacao.

Adsorcién de Azul de Metileno con dosis de 0,5 g/L de BC-CC

Tiempo (min) Concentracion Adsorcion
0 17,902226 0

2 13,3381641 9,12812382

5 10,3233426 15,1577668

10 12,0469044 11,7106432

15 12,9795016 9,84544879

20 14,7177572 6,36893766

30 15,6605301 4,48339186

60 12,3201552 11,1641416

90 12,3990492 11,0063535

120 12,5036927 10,7970665

180 11,9085035 11,987445




240

12,0512788

11,7018944

Anexo 3. Datos de adsorcion de azul de metileno con biocarbén de

Cascarilla de Arroz.

Adsorcién de Azul de Metileno con dosis de 0,5 g/L de BC-CA

Tiempo (min) Concentracion Adsorcion
0 16,8190836 0
2 12,563168 8,51183121
5 11,7204832 10,197201
10 11,0648124 11,5085426
15 12,7600792 8,11800883
20 10,1937994 13,2505686
30 11,4049625 10,8282422
60 9,84708191 13,9440035
90 10,2584925 13,1211823
120 6,64764101 20,3428853
18 8,53229578 16,5735757
240 8,69662956 16,2449082

Anexo 4. Datos de adsorcién de azul de metileno con biocarbdn de

Raquis de Banano sometido a tratamiento hidrotermal.

Adsorcion de Azul de Metileno con dosis de 0,5 g/L de BC-TH-RB

Tiempo (min) Concentracion Adsorcion
0 14,4950002 0
2 8,60589982 11,7782008
5 8,52299218 11,9440161
10 6,82269795 15,3446046
15 5,95355843 17,0828836
20 5,78328785 17,4234248
30 3,28583111 22,4183383
60 0,96091606 27,0681683
90 0,50140944 27,9871816
120 0,12976136 28,7304778
180 -0,30089172 29,5917839
240 -0,10282474 29,19565




Anexo 5. Datos de adsorcién de azul de metileno con biocarbdn de

Cascara de Cacao sometido a tratamiento hidrotermal.

Adsorcion de Azul de Metileno con dosis de 0,5 g/L de BC-TH-CC

Tiempo (min) Concentracion Adsorcion
0 14,41063 0
2 12,47774 3,865761
5 11,02045 6,780352
10 11,10634 6,608561
15 12,39185 4,037552
20 11,19072 6,439811
30 12,39185 4,037552
60 11,02045 6,780352
90 9,956708 8,907834
120 10,93298 6,955296
180 7,716168 13,38891
240 9,956708 8,907834

Anexo 6. Datos de adsorcién de azul de metileno con biocarbén de

Cascatrilla de Arroz sometido a tratamiento hidrotermal.

Adsorcidn de Azul de Metileno con dosis de 0.5G/L de BC-TH-CA

Tiempo (min) Concentracion Adsorcion
0 12,3043777 0
2 9,86923649 4,87028244
5 9,95670811 4,6953392
10 11,0204489 2,56785759
15 9,00009697 6,60856148
20 9,95670811 4,6953392
30 8,3527216 7,90331223
60 7,62869656 9,35136231
90 9,86923649 4,87028244
120 9,08756859 6,43361824
180 9,00009697 6,60856148
240 8,26524998 8,07825547




Anexo 7. Datos de adsorcién de azul de metileno con carbdn activado
2M de H3PO4 de Raquis de Banano.

Adsorcion de Azul de Metileno con dosis de 0.5 g/L de CA-2M-RB

Tiempo (min) Concentracion Adsorcion
0 18,4945006 0
2 9,10887517 18,7712508
5 12,1707146 12,647572
10 11,5313096 13,9263818
15 10,7827097 15,4235818
20 10,7911167 15,4067678
30 11,3293218 14,3303576
60 8,96581044 19,0573802
90 11,9924499 13,0041014
120 5,96402565 25,0609498
180 9,69321272 17,6025757
240 12,2763486 12,4363039

Anexo 8. Datos de adsorcion de azul de metileno con carbén activado

2M de H3PO4 de Cascara de Cacao.

Adsorcion de Azul de Metileno con dosis de 0,5 g/L de CA-2M-CC

Tiempo (min) Concentracion Adsorcién
0 18,8630113 0
2 11,6974027 14,3312172
5 8,66627422 20,3934741
10 11,9911127 13,7437972
15 11,2555826 15,2148572
20 10,3592347 17,0075531
30 11,818234 14,0895546
60 11,7843967 14,1572291
90 11,5893893 14,5472439
120 11,8430646 14,0398934
180 10,9962653 15,733492
240 11,2560706 15,2138812




Anexo 9. Datos de adsorcién de azul de metileno con carbén activado
2M de H3PO4 de Cascarilla de Arroz.

Adsorcién de Azul de Metileno con dosis de 0,5 g/L de CA-2M-CA

Tiempo (min) Concentracion Adsorcion
0 18,790643 0
2 14,3339797 8,91332659
5 13,2458058 11,0896745
10 15,5092493 6,56278744
15 14,8058084 7,96966929
20 14,336255 8,90877615
30 13,7905929 10,0001002
60 13,8356798 9,90992652
90 13,0920977 11,3970907
120 12,605019 12,371248
180 12,355037 12,871212
240 11,8544368 13,8724125

Anexo 10. Datos de adsorcidon de azul de metileno con carb6n activado

2M de H3PO4 de Raquis de Banano sometido a tratamiento

hidrotermal.

Adsorcion de Azul de Metileno con dosis de 0,5 g/L de CA-2M-TH-RB

Tiempo (min) Concentracion Adsorcion
0 17,1818255 0
2 10,8946866 12,5742778
5 11,6572229 11,0492051
10 11,0096485 12,3443539
15 9,88607468 14,5915015
20 10,3634531 13,6367447
30 4,83479955 24,6940518
60 9,88596244 14,591726
90 9,23704837 15,8895542
120 8,73731883 16,8890133
180 7,5770856 19,2094797
240 5,05358205 24,2564868




Anexo 11. Datos de adsorcion de azul de metileno con carb6n activado

2M de H3PO4 de Cascara de Cacao sometido a tratamiento

hidrotermal.

Adsorcion de Azul de Metileno con dosis de 0,5 g/L de CA-2M-TH-CC

Tiempo (min) Concentracion Adsorcion
0 17,4725596 0
2 11,696823 11,5514733
5 12,2878485 10,3694223
10 8,20772633 18,5296666
15 11,2102649 12,5245895
20 11,8852461 11,174627
30 12,2457148 10,4536896
60 11,7333758 11,4783676
90 11,2680044 12,4091105
120 11,5851779 11,7747634
180 11,6379233 11,6692728
240 11,6035614 11,7379964

Anexo 12. Datos de adsorcion de azul de metileno con carbén activado
2M de H3PO4 de Cascarilla de Arroz sometido a tratamiento

hidrotermal.

Adsorciéon de Azul de Metileno con dosis de 0,5 g/L de CA-2M-TH-CA

Tiempo (min) Concentracion Adsorcion
0 18,1808147 0
2 14,4696038 7,42242183
5 14,2121873 7,93725486
10 13,874013 8,61360348
15 13,5259519 9,30972569
20 13,2991335 9,76336256
30 13,3160831 9,72946336
60 12,564171 11,2332876
90 12,9359855 10,4896584
120 9,16365406 18,0343213
180 8,71255503 18,9365194
240 9,71564829 16,9303329




Anexo 13. Datos de adsorcidon de azul de metileno con carb6n activado
5M de H3PO4 de Raquis de Banano.

Adsorcion de Azul de Metileno con dosis de 0,5 g/L de CA-5M-RB

Tiempo (min) Concentracion Adsorcion

0 18,2551464 0

2 9,74981597 17,0106609

5 8,24286673 20,0245594
10 6,18232353 24,1456458
15 5,56424479 25,3818033
20 5,78545431 24,9393843
30 4,85473139 26,8008301
60 3,38150621 29,7472805
90 2,48634972 31,5375934
120 1,78740284 32,9354872
180 1,2767743 33,9567443
240 0,5865111 35,3372707

Anexo 14. Datos de adsorcion de azul de metileno con carbén activado
5M de H3PO4 de Cascara de Cacao.

Adsorcion de Azul de Metileno con dosis de 0,5 g/L de CA-5M-CC
Tiempo (min) Concentracion Adsorcién
0 16,8768876 0
2 9,58376203 14,5862512
5 11,0733872 11,6070009
10 10,4089031 12,9359691
15 10,5812187 12,5913378
20 7,63617607 18,4814231
30 7,42075155 18,9122722
60 7,34149875 19,0707778
90 6,32719375 21,0993878
120 5,35245091 23,0488735
180 5,00070143 23,7523724
240 4,13913733 25,4755006




Anexo 15. Datos de adsorcion de azul de metileno con carb6n activado
5M de H3PO4 de Cascarilla de Arroz.

Adsorcién de Azul de Metileno con dosis de 0,5 g/L de CA-5M-CA

Tiempo (min) Concentracion Adsorcion
0 16,9410787 0
2 13,9793269 5,92350372
5 11,1916091 11,4989392
10 13,0531215 7,77591452
15 12,3883152 9,10552702
20 11,5238292 10,834499
30 10,5104714 12,8612147
60 11,0967796 11,6885983
90 9,69217631 14,4978048
120 9,76056062 14,3610362
180 8,90980703 16,0625434
240 7,70468899 18,4727795

Anexo 16. Datos de adsorcidon de azul de metileno con carb6n activado

5M de H3PO4 de Raquis de Banano sometido a tratamiento

hidrotermal.

Adsorcion de Azul de Metileno con dosis de 0,5 g/L de CA-5M-TH-RB

Tiempo (min) Concentracion Adsorcion

0 17,7255533 0

2 9,93638333 15,57834

5 8,17377296 19,1035607
10 7,23602767 20,9790513
15 5,25537635 24,9403539
20 5,92559961 23,5999074
30 5,63663766 24,1778313
60 4,10331717 27,2444723
90 2,65119584 30,148715
120 2,05511409 31,3408785
180 1,19802095 33,0550647
240 0,86366066 33,7237853




Anexo 17. Datos de adsorcion de azul de metileno con carb6n activado

2M de H3PO4 de Cascara de Cacao sometido a tratamiento

hidrotermal.

Adsorcion de Azul de Metileno con dosis de 0,5 g/L de CA-5M-TH-CC

Tiempo (min) Concentracion Adsorcion
0 17,6862196 0
2 12,2930692 10,7863008
5 11,3010826 12,770274
10 10,4546156 14,4632081
15 7,21954238 20,9333545
20 9,83830506 15,6958291
30 8,97944801 17,4135432
60 7,43352935 20,5053806
90 6,57318805 22,2260631
120 6,49485773 22,3827238
180 5,01343342 25,3455724
240 4,28035076 26,8117377

Anexo 18. Datos de adsorcion de azul de metileno con carbén activado

2M de H3PO4 de Cascarilla de Arroz sometido a tratamiento

hidrotermal.
Adsorcién de Azul de Metileno con dosis de 0,5 g/L de CA-5M-TH-CA
Tiempo (min) Concentracion Adsorcion
0 17,8127079 0
2 13,6891929 8,24703013
5 14,4987753 6,62786532
10 14,1201092 7,38519756
15 13,4471017 8,73121249
20 13,8031479 8,01911999
30 13,8220018 7,98141226
60 13,0113488 9,60271821
90 11,5059866 12,6134426
120 10,898519 13,8283778
180 10,7864269 14,0525621
240 10,4716668 14,6820822




7.2.

Panel fotografico

Anexo 19. Recoleccion de muestras de raquis de banano (a) y cascara

de cacao (b).

Anexo 20. Secado de muestra post lavado (a) estufa Memmert SNB 400

(b).



Anexo 22. Colocacién de materia prima en horno tubular a una

temperatura de 600°C por un periodo de 2 horas.



Anexo 23. Material obtenido y tamizado.

Anexo 24. Lavado y secado de material obtenido.



sartorius

T

Anexo 25. Pesado de materiales para ser sometidos a tratamiento

hidrotermal.

Anexo 26.Fase liquida y solida obtenida después del tratamiento

hidrotermal.



Anexo 27. Pesado y secado de material obtenido, para la determinacion

de su contenido de humedad y porcentaje de cenizas.

Anexo 28. Ajuste de pH en rangos de 3 hasta 10 para posteriormente

determinar el pH de carga cero.



Anexo 29. Analizador de area superficial NOVAtouch LX*,

_,.,- ——

Anexo 30. Cinética de adsorcién de azul de metileno 20ppm, con dosis
de adsorbente de 0,5 g/L.



Anexo 31. Proceso de filtrado de muestras para realizar lectura en el

espectrofotbmetro uv-vis.

Anexo 32. Analizador de espectros infrarrojos por transformada de
Fourier (FTIR) IRTracer-100.



Anexo 33. Concentracién de muestras en fase liquida, para

posteriormente realizar su lectura en el analizador de

espectros.



