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Resumen: Se obtuvo carbon activado a partir de 3 tipos de aserrin de madera: laurel, canelo y eucalipto, mediante
activacion quimica. El proceso de activacion consistié en impregnar al aserrin con acido fosforico al 40 % w/w en
proporcién 1:1, posteriormente el material se carbonizé a 500 °C durante 2 h y finalmente fue lavado para eliminar
los residuos de &cido y alcanzar un pH neutro. Se obtuvo el mayor rendimiento con el laurel (29.3 %) para un
tamafio de particula mayor a 2 mm. Mediante microscopia electronica de barrido (SEM) se observaron las
estructuras porosas que se formaron a partir del proceso de activacion. La capacidad de adsorcion se evalud
mediante el indice de yodo, donde se obtuvo que el canelo presenta el mayor valor correspondiente a 740 mg I,/g
para la muestra de tamafio de particula entre 74 y 150 um. Con base en los resultados obtenidos se puede evidenciar
que para una misma variedad de madera, a menor tamafio de particula, aumenta la capacidad de adsorcion.
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Abstract: Laurel, canelo and eucalyptus were used to produce activated carbon by chemical activation. The
activation process consisted in impregnate sawdust with phosphoric acid 40 % w/w in a ratio 1:1, then the material
was carbonized at 500 °C for 2 h and finally it was washed to remove residual acid to reach a neutral pH. The laurel
wood with particle size greater than 2 mm reached the highest yield 29.3 %. Scanning electron microscopy (SEM)
was used to observe the porous structures formed by the activation process. The iodine adsorption capacity was
evaluated and it was found that the canelo has the highest adsorption of iodine number corresponding to 740 mg
I,/g for the sample with particle size between 74 to 150 microns. Based on the results obtained, it can be

demonstrated that, for the same types of wood, a smaller particle size increases the sorption capacity.

Keywords: Activated carbon, iodine number, chemical activation, lignocellulosic waste

1. INTRODUCCION

La creciente preocupacion mundial sobre la contaminacion
ambiental ha llevado a los cientificos de las Ultimas décadas a
buscar alternativas para el tratamiento de efluentes
contaminados con metales pesados [17]. Actualmente el
método mas empleado es la precipitacion. Sin embargo, este
método genera un problema en el manejo de desechos sélidos

2.

Por esto, se ha buscado nuevas alternativas entre las que se
destaca la adsorcion, que es un fenémeno en el cual las
particulas se quedan atrapadas en la superficie del material
adsorbente [12]. La adsorcion es reconocida por su facil
aplicacion, bajo costo y alta eficiencia de remocién [17]. El
principal material empleado en este procedimiento y el mas
estudiado durante afios es el carbdn activado [1].

El carbdn activado es un material de elevada area superficial,
estructura microporosa, sencilla regeneracion y una quimica
de superficie que permite la formacion de una capa de
particulas debido a la presencia de grupos carboxilicos,
fendlicos, cetonas, quinonas, hidroquinonas y aldehidos que
le dan la caracteristica de material adsorbente [4]. Las
propiedades del carbon activado dependen del material a
partir del cual se obtuvo y su estructura sera distinta en
funcidn de la materia prima que lo generd. El carbon activado
tiene varias aplicaciones industriales entre las que destaca el
tratamiento de efluentes, que en combinacién con otras
técnicas como la rizofiltracién y la precipitacion quimica
permiten alcanzar los valores permisibles para los diferentes
materiales contaminantes en aguas residuales [15].

El carb6n activado también se puede aplicar en procesos de
recuperacion de solventes, eliminaciéon de colorantes, asi
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como, también en la reduccion de malos olores a partir del
El carbdn activado se obtiene a partir de materiales organicos
que contengan un elevado contenido de carbono y baja
cantidad de cenizas [5] como cascaras y residuos de frutas,
cuescos de nueces y desechos agricolas de origen maderero
[14]. Entre estos ultimos se destaca el aserrin, el cual,
presenta la capacidad de remover sustancias indeseadas del
agua debido a la presencia de la lignina de su pared celular
[20]. Se considera que el aserrin es el material
lignocelulésico mas prometedor en este campo debido a su
bajo costo, gran capacidad de adsorcion y facilidad de
adquisicion, ademas de ser un desecho industrial al que se le
puede dar valor agregado y que a su vez se contribuiria a
reducir el costo de tratamiento de este desecho solido [17].

La obtencién de carb6n activado se puede llevar a cabo
mediante métodos fisicos o quimicos. El método fisico
consiste en la carbonizacién de la materia prima en una
atmosfera inerte a temperaturas cercanas a los 1000 °C. El
método quimico se realiza mediante la impregnacién de un
agente activante como el ZnCl,, KOH o H3PO, seguida de
una calcinacién a temperaturas préximas a los 600 °C [6].

Actualmente se prefiere emplear Hs;PO, como agente
activante frente al ZnCl, debido a que este Ultimo genera
significativos problemas de contaminacién medioambiental.
Mientras que, por otro lado el KOH es un agente de
activacion ideal cuando se tiene materiales con alto contenido
de carbon y bajo contenido de volatiles como por ejemplo
carb6n mineral [11]. Las ventajas de la activaciéon por el
método quimico implican menor gasto energético, menor
tiempo de activacién, un mayor rendimiento y permite
obtener carbones con mayor darea superficial 'y
microporosidad [14].

Uno de los métodos empleados para la determinacién de la
capacidad de adsorcion del carbén activado es el indice o
nimero de yodo. Este indice se define como la cantidad en
miligramos de yodo que es adsorbido por un gramo de
carbon. Para que un carbon activado sea considerado como
comercial, debe tener un valor de indice de yodo de al menos
500 mg I,/g carbén. Este ensayo se encuentra especificado de
acuerdo con la norma ASTM D4607-86 [3].

Otra de las técnicas con las que se puede caracterizar al
carbon activado es la microscopia electronica de barrido
(SEM), mediante la cual se puede apreciar la formacion de
las estructuras porosas dentro del material. La espectroscopia
infrarroja por transformada de Fourier (FTIR) permite
identificar los grupos funcionales superficiales que le dan al
carbon la caracteristica de material adsorbente al igual que la
Titulacién Boehm [13]. El método de Brunauer, Emmett y
Teller (BET) permite la determinacion del area superficial,
asi como también el volumen y tamafio de poros. Finalmente,
para complementar el estudio del carbon activado se realizan
isotermas de adsorcién que permiten determinar el equilibrio
gue alcanzan los materiales adsorbentes.

El carbon activado puede ser empleado por varias ocasiones,
sin embargo, su capacidad de remocion se deteriora

empleo de filtros de carb6n activado  [5].
gradualmente en cada uso. Una vez saturado, el carbén
activado tiene tres alternativas de tratamiento: la
regeneracion, la reactivacion o el almacenamiento. Sin
embargo, la reactivacion implica un costo elevado debido a la
cantidad de energia que se debe emplear con la finalidad de
alcanzar las temperaturas necesarias para eliminar los
contaminantes. Por otro lado, la regeneracion consiste en la
remocion del contaminante del carbon lo que genera
nuevamente un problema de manejo del contaminante. Si las
alternativas anteriores no son factibles se debera proceder al
confinamiento del carbon [6].

El objetivo de este trabajo es determinar la influencia del
tamafio de particula en la obtencién de carbon activado y su
capacidad de adsorcion. La capacidad de adsorcion se
determina mediante el indice de yodo.

2. MATERIALES Y METODOS
2.1 Materiales y Reactivos

Para llevar a cabo este proyecto se empled sustancias de
grado reactivo. Se utiliz6 acido fosférico al 85 % (H3PO,),
acido clorhidrico (HCI), tiosulfato de sodio pentahidratado
(Na,S,03.5H,0), yodo resublimado (l,), yoduro de potasio
(K1), yodato de potasio (KIO3z) y almidén soluble. Como
materia prima se utilizaron residuos lignocelulésicos (aserrin)
de laurel, eucalipto y canelo, los cuales fueron adquiridos en
un aserradero al sur de la ciudad de Quito.

2.2 Elaboracion de los carbones activados

2.2.1 Acondicionamiento de las materias primas

Los residuos lignocelulésicos recolectados fueron sometidos
a un proceso de reduccién de tamafio de particula mediante
un molino de cuchillas. Posteriormente, se realiz6 una
clasificacion de acuerdo al tamafio de particula mediante un
arreglo de tamices, de los cuales se tomaron las fracciones
correspondientes a los tamafios 2 mm — 2 cm (virutas) y 74 -
150 pm (malla ASTM #100 - #200) con la finalidad de
analizar la influencia del tamafio en la capacidad de
adsorcién del carbon activado obtenido. Estas fracciones se
seleccionaron considerando las cantidades obtenidas después
del tamizado. El material separado se lavé con agua destilada
y posteriormente se secaron a 103 + 2 °C durante 12 horas.

2.2.2 Impregnacion con &cido fosférico

Inicialmente se preparé una solucion de acido fosforico al 40
% w/w. A continuacién, se pes6 50 g de material
lignocelulésico en un recipiente previamente tarado. A este
se le adiciond &cido fosférico al 40 % en una relacién en
masa 1:1; es decir, por cada gramo de aserrin, se agreg6 1
gramo de acido con el fin de obtener un mayor rendimiento
de carb6n activado. Cabe mencionar que el uso de
concentraciones superiores puede conducir a un uso poco
efectivo del acido, asociado con un mayor potencial de
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contaminacién. La relacibn mésica de  material
lignocelulésico: agente de activacion constituye uno de los
factores que se puede optimizar [10]. Sin embargo, se puede
emplear una relacion de acido fosférico/aserrin de hasta 1:5
considerando que el cambio en las proporciones da lugar a la
obtencién de carbones activados con distintas propiedades
[11]. El aserrin y el 4cido se mezclaron vigorosamente hasta
que el primero se humedezca completamente. Finalmente, se
cubrié el recipiente con un film plastico y se dej6 impregnar
durante 24 h.

2.2.3 Activacién mediante carbonizacion

Una vez realizada la impregnacion, se llevaron las muestras a
una mufla eléctrica para realizar la carbonizacion. Se elevo la
temperatura hasta los 500 °C a una tasa de calentamiento de
10 °C/min, se mantuvo a esta temperatura durante 2 h.
Transcurrido el tiempo, se dejé enfriar el horno, luego se
retiraron los carbones obtenidos y se los llev6 a un desecador
para que se enfrien hasta alcanzar la temperatura ambiente.
Después de haber sido enfriados, se les realiz6 lavados
sucesivos con agua destilada caliente para eliminar el acido
fosférico residual y alcanzar un valor de pH entre 6 y 7.
Finalmente, se secaron los carbones resultantes a una
temperatura de 103 = 2 °C durante 12 horas y se enfriaron en
el desecador hasta alcanzar la temperatura ambiente.

2.3 Caracterizacion de los carbones activados

2.3.1 Microscopia electrénica de barrido

Se examind la morfologia de los carbones activados mediante
un microscopio electrénico de barrido (SEM) PSEM eXpress

de ASPEX.

2.3.2 Espectroscopia
Fourier

infrarroja con transformadas de

Se identificaron los grupos funcionales en la superficie de las
muestras de los tres tipos de residuos lignocelulésicos y
también en los carbones activados obtenidos a partir de los
mismos. Para esto se empleo el espectrofotometro infrarrojo
por transformadas de Fourier (FTIR) Perkin Elmer Spectrum
100, en un rango de nimero de ondas comprendida entre 400
hasta 4000 cm™.

2.3.3 Indice de yodo

Los ensayos de determinacion del indice de yodo se
realizaron con base en la norma NTE INEN 1988:95. Este
namero permite establecer la porosidad y el area superficial
del carbén activado. El ensayo consistié en pesar 1 g de
carbon activado pulverizado de tamafio inferior a 45 pm. Se
colocd la muestra en un matraz Erlenmeyer de 250 ml.
Luego, se afiadié 10 ml de acido clorhidrico al 5 % y se agitd
hasta que el carb6n se humedezca completamente. La mezcla
fue calentada hasta la temperatura de ebullicion y se mantuvo
a esta temperatura por 30 s.

A continuacidn, se dejo enfriar la mezcla hasta alcanzar la
temperatura ambiente. Se afiadi6 100 ml de la solucion
estandar de yodo 0.1 N y se agitdé vigorosamente durante
30 s. Inmediatamente se filtrd el contenido del recipiente a
través de un papel filtro Whatman No. 2, se descartd los
primeros 20 - 30 ml de filtrado. Posteriormente, se tomé una
alicuota de 50 ml y se titulé con la solucion estandar de
tiosulfato de sodio 0.1 N. Se realiz6 la titulacion hasta que la
solucién se tornd de un color amarillo palido. Luego se
afiadieron 3 gotas de la solucidn de almidon. Se continué con
la titulacién hasta que el color azul del indicador desaparecio
y la solucién se volvié completamente transparente. El indice
de yodo se determin6 en funcién del volumen de tiosulfato de
sodio 0.1 N utilizado para la titulacion.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

La Fig. 1 muestra la composicion de los 3 tipos de aserrin de
madera. Se puede apreciar que aunque se tratan de diferentes
tipos de madera y que los porcentajes obtenidos de sus
componentes son diferentes, se mantiene una misma
tendencia en su composicién, es decir, que el componente
mayoritario son los materiales volatiles, seguidos de la
cantidad de carbdn fijo, luego el porcentaje de humedad y
finalmente el contenido de cenizas. Con base en los
resultados obtenidos, se puede establecer el siguiente orden
segin el porcentaje de carbon fijo: laurel (10.38 %) >
eucalipto (7.95 %) > canelo (5,89 %). Se puede estipular que
la cantidad de carbdn activado resultante est& en funcion de la
cantidad de carbén fijo, es decir, a mayor porcentaje de
carbén fijo en la muestra, mayor sera el rendimiento del
carb6n activado obtenido. Lo que corrobora el resultado
obtenido en la Fig. 1.

85,74 86,11
78,55
S0
80
70
60
50
40 10,38 7 95
30 9}691 2& o eh % Voldtiles
) - -u' * % Catbén fijo
10 1,38 0,16 0,25 % Humedad
0 v 4 % Cenizas
Laurel Canelo Eucalipto

Figura 1. Composicion de las maderas

Los rendimientos obtenidos en la produccién de los carbones
activados se presentan en la Tabla 1. Se puede apreciar, que
el mayor rendimiento se obtuvo con el aserrin de laurel de
tamafio de particula mayor a 2 mm, mientras que el menor
rendimiento se obtuvo al activar el canelo con un tamafio de
particula entre 150 - 74 um. Esto corrobora los resultados de
porcentaje de carbon fijo obtenidos en los ensayos de
composicién de las maderas que se muestran en la Fig. 1.
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Estudios realizados para la obtencidn de carbén activado a
partir de otros tipos de desechos organicos como cascaras de
naranjas, cascarillas de café y bagazo de cafia indican
rendimientos de aproximadamente 40 %, 33 %, 35 %,
respectivamente [16].

Tabla 1. Rendimientos de los carbones activados producidos

Madera | Tamafio de particula | Rendimiento (%)
>2mm 29.3
Laurel
150 - 74 pm 20.6
>2mm 26.9
Canelo
150 - 74 pm 19.8
>2mm 28.2
Eucalipto
150 - 74 pm 20.2

En las Fig. 2(a) y 2(b) se observa las micrografias tomadas
mediante microscopia electronica de barrido (SEM) para el
laurel de tamafio mayor a 2 mm y 150 - 74 um. En estas se
muestra la morfologia del aserrin de laurel previo al proceso
de activacion. Se puede observar las estructuras en forma de
fibras alargadas y la ausencia de cavidades o porosidades.

Las Fig. 2(c) y 2(d) corresponden a las micrografias de los
carbones activados obtenidos con un tamafio mayor a 2 mmy
74 - 150 um. En estas micrografias se puede apreciar la
aparicion de las estructuras porosas resultantes del proceso de
activacion. Estos poros pueden ser el resultado de la
evaporacion del agente de activacion, la descomposicion del
aserrin por la temperatura, una reaccion quimica entre el
carbon y el agente activante, o simplemente puede tratarse
del espacio ocupado previamente por el agente de activacion.
En la Fig. 2(c) se observa la presencia de una mayor cantidad
de porosidades. Sin embargo, al ser la muestra de mayor
tamafio, esta presenta menor cantidad de divisiones, por lo
que tendrd un menor numero de estructuras porosas con
respecto a la muestra de tamafio 150 - 74 um. Esto se puede
observar en la Fig. 2(d). Por este motivo, la muestra de
tamafio 74 - 150 um tendra mayor cantidad de estructuras
porosas y por ende tendra una mayor area especifica.

Figura 2. Morfologia del laurel a 500 X (a) aserrin tamafio > 2 mm,; (b)
aserrin tamafio 74 - 150 pm; (c) carbén activado tamafio > 2 mm; (d) carbén
activado tamafio 74 - 150 pm

En la Fig. 3 se muestran los resultados de los ensayos de
indice de yodo realizados para los 3 tipos de aserrin de
maderas. En este caso, todas las muestras presentan un indice
de yodo superior a 500 mg I,/ g carbén, por lo que respecto a
su capacidad de adsorcién son comparables con los carbones
activados que se comercializan. Se puede apreciar la
influencia del tamafio de particula en la adsorcién de yodo.
Las muestras con un tamafio de particula entre 150 - 74 um
presentan un mayor indice de yodo que las muestras con un
tamafio de particula mayor a 2 mm, lo que indica una mayor
area especifica para estos carbones.

737 740
639
636
800 600 535
60
40
0

0
0
200 150 - 74 um
=>2mm
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Figura 3. Resultados del ensayo de indice de yodo

Con respecto a los tipos de maderas, se obtuvo un mayor
indice de yodo con el carbon activado elaborado a partir de
aserrin de canelo, lo cual indica que esta madera es el mejor
adsorbente, respecto a los otros 2 tipos de maderas
estudiadas.

Segln la capacidad de adsorcién de yodo se puede notar el
siguiente orden; para la fraccién de tamafio 2 mm se tiene:
canelo (740 mg/g) > laurel (737 mg/g) > eucalipto (639
mg/g), en el caso de las muestras con tamafio de particula 150
- 74 um se tiene el siguiente ordenamiento: canelo (636
mg/g) > laurel (600 mg/g) > eucalipto (535 mg/g). Esto
implica que, para un mismo tipo de madera, se tendra una
mayor capacidad de adsorcion para aquellos carbones que
hayan sido obtenidos a partir de un menor tamafio de
particula. Esto se debe a que a menor tamafio de particula de
la materia prima, el area especifica incrementa y por ende el
area de contacto es mayor, lo que mejora el fendmeno de
adsorcion. La activacion de carbon a partir de residuos
madereros por el método quimico empleando &cido fosforico
como agente activante permite obtener valores de indice de
yodo que fluctian entre 450 y 505 mg/g, lo cual, es menor
que los obtenidos en este estudio [9]. Sin embargo, se debe
sefialar que existen casos en los cuales se pueden usar
materiales lignoceluldsicos para obtener carbones activados
con indices de yodo de entre unos 200 y 1100 mg/g [10].

Finalmente, debido a que el indice de yodo para el tamafio de
particula de 2 mm se encuentra alrededor de los 700 mg/g, se
puede decir que el carbdn activado obtenido tiene potencial
de ser comercializado. Asi, existen carbones activados
granulares (como el de Sulfoquimica S.A.) que presentan un
indice de yodo de 800 mg/g.

La Fig. 4 muestra los espectrogramas FTIR superpuestos de
los tres tipos de madera que se utilizaron en el presente
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estudio. Se puede observar la variacién del valor de la
longitud de onda que presentan los picos entre una y otra
madera es insignificante, lo que indica la presencia de los
mismos grupos funcionales. Se aprecia la presencia de picos
prominentes en el rango de 1800 a 1000 cm™ caracteristicos
de las estructuras principales de la madera: la celulosa, la
hemicelulosa y la lignina. Aquellos picos que se observan en
el rango de 3600 a 3200 cm™ corresponden a los
estiramientos de los grupos (-OH) presentes en las estructuras
de la celulosa y la lignina [19].

Las bandas que se observan alrededor de 2930 cm™
representan a los grupos (C-H) de las cadenas alifaticas. El
pico presente a 1643 cm™, podria representar al grupo (-C=0)
de una amida primaria. La banda que se encuentra a 1529 cm’
! corresponde a los estiramientos de los grupos carbonilos (-
C=0). A los 1445 cm™ se tiene picos que representan la
flexion simétrica de los grupos (CHj). De 1250 a 1200 cm™
se tiene picos que representan los estiramientos de los grupos
(C-0) de la celulosa. Los picos que se observan a 1140 y
1040 cm™ pueden ser representativos de los estiramientos de
los grupos (-SO3) y de los estiramientos de los grupos (C-O)
de los polisacaridos [21].
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Figura 4. Espectro FTIR de las tres variedades de madera

En las Fig. 5, 6 y 7; se muestran los espectrogramas
infrarrojos obtenidos mediante el equipo de espectroscopia
infrarroja por transformada de Fourier (FTIR) de los carbones
activados producidos a partir de los 3 tipos de maderas. Se
realizé el analisis en un rango de 400 a 4000 cm™. Debido a
la diferente naturaleza de las maderas, se puede observar una
ligera desviacion en los valores de las longitudes de onda de
los picos.

Se tiene entre los picos mas representativos: las bandas
correspondientes a (3524, 3584, 3522 cm™), estas son
atribuidas a los estiramientos vibracionales del (-OH) de los
grupos fenol de la celulosa [18]. La presencia de las bandas
de adsorcién a (2919, 2908, 2906 cm™) que corresponden a
los estiramientos vibracionales simétricos y asimétricos de
los grupos (C-H) de moléculas alifaticas [8]. Las bandas a
(1552, 1524, 1646 cm™) se atribuyen a los estiramientos

vibracionales (C=0) y corresponden a grupos carbonilo y
carboxilo. Los picos en (1440, 1437, 1440 cm™) se asignan a
las vibraciones de tijereteo de los grupos (-CH,) [7]. Las
bandas a (999, 993, 993 cm™) se asocian al estiramiento del
grupo éter ciclico de la celulosa [14]. Las bandas de
adsorcion a (790, 763, 792 cm™) son caracteristicas de las
vibraciones de flexién de los grupos (C-H) [8]. Finalmente,
los picos correspondientes a las longitudes de onda de (455,
456, 459 cm™) son atribuidos a las vibraciones de flexion
fuera de plano del grupo (-OH) [7].

143720 9024
291991 999.22
155.03
3524.09 1552.50

Figura 5. Espectro FTIR del carbén activado obtenido a partir de aserrin de
canelo

358491
2906.80

1440.10

Figura 6. Espectro FTIR del carbon activado obtenido a partir de aserrin de
eucalipto

= 993.96
792.96.

144037

164621

2908.73 = = 45932

Figura 7. Espectro FTIR del carbon activado obtenido a partir de aserrin de
laurel
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4. CONCLUSIONES

Se logré obtener carbdn activado mediante activacion
quimica a partir de aserrin de canelo, laurel y eucalipto. El
rendimiento alcanzado para estos materiales se encuentra
entre 20 — 30 %. A nivel industrial el rendimiento de carbén
activado depende del tipo de madera y generalmente no
supera el 50 % [9].

Con el laurel se obtuvo el rendimiento méas alto, este
corresponde a un 29.3 % para el tamafio de particula
comprendido entre 74 y 150 um y un porcentaje del 20.6 %
para la fraccion de tamafio mayor a 2 mm.

El mejor adsorbente obtenido es el carbon activado producido
a partir del aserrin del canelo con un tamafo de particula de
74 - 150 um. Este presenta un indice de yodo de 740 mg I,/g
de carbdn.

Todos los carbones activados obtenidos en este estudio
presentan valores de indice de yodo mayores al valor minimo
considerado para su comercializacion que es de 500 mg I./g
de carbdn.

Se puede comprobar que para una misma variedad de
madera, el indice de yodo de la muestra de tamafio 74 - 150
pm es superior a la de tamafio mayor a 2 mm. Es decir, que a
menor tamafio el area especifica incrementa y esto mejora la
adsorcion.

Debido a que el carb6n activado puede ser empleado en
varios procesos de remocion, el acido fosférico residual de
los lavados puede ser recirculado o recuperado y al emplear
una materia prima (aserrin) calificada como desecho
industrial, se considera que el proceso de adsorcion
empleando residuos lignocelulésicos ademas de ser factible
es relativamente amigable con el ambiente.
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