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Resumen

El presente trabajo tiene el fin de optimizar las condiciones de produccién de carbén activado a partir de bambu
Bambusa vulgaris striata. En la produccién de carbén activado, se utilizé la metodologia de superficie de respuesta
con un disefio compuesto central para identificar los factores temperatura (7)) y tiempo (¢) de activacién que
maximizan el drea superficial del carbén activado, el agente activante empleado fue vapor de agua. Se realizé la
caracterizacién del carbén obtenido bajo condiciones 6ptimas, utilizando Normas ASTM y el método quimico de
Bohem para identificar grupos funcionales superficiales. Las condiciones 6ptimas de activacién de carbén activado
por activacién fisica son T = 550.98 °C y un ¢t = 122.76 min obteniendo como resultado un area superficial de 917
mg/g, con lo que se cumple el objetivo de haber aplicado la metodologia de superficie de respuesta para optimizar
las condiciones de producciéon de carbén activado, por activacién fisica, cumpliendo con los requerimientos de
calidad que el mercado demanda.

Palabras clave: optimizacién, carbéon activado, adsorcién, metodologia de superficie de respuesta, diseno
compuesto central.

Abstract

The aim of this work was to find the conditions of production of activated carbon form bamboo Bambusa vulgaris

striata. In the production of activated carbon, the response surface methodology was used with a central compound
design to identify the factors temperature (7") and time (t) of activation that maximize the superficial area of the
activated carbon, the activator agent used was vapor of water. The characterization of the obtained carbon under
optimum conditions was made using ASTM norms and the chemical method of Bohem to identify superficial
functional groups. The optimum conditions of activation of activated carbon are T' = 550.98 °C and a t = 122.76
min, superficial area of 917 mg/g. Keeping in mind the optimum conditions of production of activated carbon by
physical activation. The quality of the activated carbon has a major effect on its market value.

Keywords: optimization, activated carbon, adsorption, methodology of response surface, central compound
design.

1 Introduccion interna. Estas caracteristicas son las responsables
de sus propiedades adsorbentes, que son utilizadas
ampliamente en muchas aplicaciones tanto en fase
gas como en fase liquida. El carbdon activado
es un adsorbente variado ya que el tamano y la
distribucién de sus poros en la estructura carbono-

El nombre de carbdén activado se aplica a una
serie de carbones porosos los cuales son sometidos
a procesos de activacion para que exhiban un
elevado grado de porosidad y una alta superficie
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sa pueden ser controlados al variar las condiciones
de activacion como temperatura y tiempo de
activacién asi como el agente activante utilizado,
esto se realiza para satisfacer las necesidades de la
tecnologia actual y futura (Marsh y col., 2001).

La eleccién del precursor es fundamentalmente
una funcién de su disponibilidad, precio ¥y
pureza, pero el proceso de fabricacién y la
posible aplicacién del producto final deben ser
considerados.  Los procesos de fabricacién se
pueden dividir en dos tipos: activacién fisica
(también llamada térmica) y activacién quimica
(Rodriguez y col., 1995). Como antecedente y de
los analisis efectuados se hace una comparacién
con el trabajo de Choy y col. (2005), quienes
utilizan activacién quimica en la produccién de
carbdn activado a partir de desechos de bambu. A
diferencia de este trabajo que emplea activacién
fisica en la produccién de carbén activado,
igualmente a partir de bambi.

Existen varias clases de disenos desarrollados
para la aproximacién a una superficie de segundo
orden, que no requieren tantas combinaciones
de tratamientos como los disenos factoriales
3k y donde cada uno de ellos posee ciertas
caracteristicas y propiedades. Entre estos estan
los disenos centrales compuestos propuestos por
Box y Wilson (1951), que no crecen tanto como los
disefios factoriales 3* y los disefios Box-Behnken.

Los factores generalmente se codifican, ya que
es mads sencillo trabajar con los niveles de factores
codificados que proporcionan un marco de trabajo
uniforme para investigar los efectos de los factores.

En el diseno de experimentos, los disenos
centrales compuestos emplean tratamientos
factoriales 2F con 2k combinaciones adicionales
llamadas puntos aziales y mn. puntos centrales.
Dependiendo de la eleccién de « (niveles) en los
puntos axiales, el diseno central compuesto puede
tener diferentes propiedades como ortogonalidad,
rotabilidad 'y uniformidad. Se considera
solamente una propiedad deseable en estos disenos
consistente en que la varianza de los valores
estimados sea constante en puntos equidistantes
del centro del diseno. Esta propiedad llamada
rotabilidad y se logra estableciendo o = (2F)1/4
(Gutiérrez y De la Vara, 2004).

Con este antecedente se identifica la aplicacién
del método de superficie de respuesta para la
produccién de carbones activados a partir de
cascara de coco, tratada con éacido fosférico
(Gratuito y col., 2008). Asi como la obtencién

de carbén activado, empleando el lignito para la
optimizacién de las condiciones de procesamiento
con K5COj3, usando metodologia de superficie de
respuesta (Karacan y col., 2007).

El bambt tiene un 9.03 % de humedad, al
carbonizarse el 63 % es materia volatil del cual
el 35 % es carb6n y lo demds es ceniza. Al
iniciar la activacién usando el bambii carbonizado
se obtiene un 93 % de carbén activado y un
7 % de materia volatil, al lavar y tamizar el
carbén se obtiene un 80 % de rendimiento debido
a las pérdidas en estas etapas ya que el carbén
contiene cenizas solubles en agua las cuales son
eliminadas en el lavado. Utilizando la metodologia
de superficie de respuesta se obtienen condiciones
6ptimas de temperatura y tiempo en las cuales
se genera la mayor area superficial para el carbén
activado fisicamente de bambi.

2 Metodologia

2.1 Preparacion de la materia prima

El acondicionamiento de la materia prima para la
preparacion de los carbones activados consistié en
reducir de tamano las canas y secar el material
reducido a temperatura ambiente. Se realiza el
andlisis proximo y elemental de la especie de
bamba Bambusa vulgaris striata.

2.2  Carbonizacion

Se realizé la carbonizacion del bambu para
eliminar las sustancias volétiles y dejar un residuo
carbonoso que se sometié a la activacién. Se
introducen 100 g de bambu en varas dentro de
una mufla horizontal durante 20 min a 400 °C.

2.8 Activacion

Se hizo utilizando un disefio de experimentos 22
aumentado en cinco puntos centrales mostrado en
la Tabla 1, teniendo como variables la temperatura
y el tiempo de activacion y como respuesta el area
superficial. Se emplearon temperaturas de 450,
550 y 650 °C y el tiempo de activacién de 60, 120
y 180 min, la respuesta obtenida es mediante la
determinacion del nimero de yodo.

La activacién del carbén se inicia al llegar
a cada una de las temperaturas indicadas en el
diseno mostrado en la Tabla 1 durante el tiempo
correspondiente se suministra vapor de agua,
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Tabla 1. Nomenclatura y diseno de
experimentos para la produccién de
carbones activados.

Variables Nomenclatura
Temperatura Tiempo

°C) (min)

450 60 CAF1
450 180 CAF2
650 60 CAF3
650 180 CAF4
550 120 CAF5
550 120 CAF6
550 120 CAF7
550 120 CAFS8
550 120 CAF9

una vez pasado el tiempo de activacién se retira el
suministro de vapor de agua, el carbon activado
obtenido en cada corrida es lavado con agua
destilada hervida para eliminar impurezas, se seca
en una estufa durante 3 horas a 100 °C. Una vez
seco el carbon es molido y tamizado con malla 150.

A cada uno de los carbones obtenidos en
los experimentos mostrados en la Tabla 1 se
les determiné numero de yodo de acuerdo a la
Norma ASTM D 4607-94, con los datos obtenidos
se realizé un ajuste de datos a un modelo de
primer orden; un andlisis de varianza determiné
que no existia una correlaciéon adecuada entre los
datos y el modelo empleado. Se trabajé con un
modelo de segundo orden, para ello se realizaron
cuatro combinaciones adicionales llamadas puntos
axiales, considerando la propiedad de rotabilidad
para el diseno compuesto central realizando un
total de 13 experimentos, con estas nuevas
condiciones se activo el carbon y se determiné el
nimero de yodo. Se realizé un anélisis de varianza
para el modelo de segundo orden y se observd que
el modelo se ajustaba a los datos y se procedid
a buscar las condiciones éptimas de activacién.
Se optimizo la respuesta en base a la localizacién
de los puntos estacionarios (extremos) del modelo
empleado en su forma candnica.

Tabla 2. Caracterizacién de la materia prima

Parametro Especie Bambu
(%) Bambusa vulgaris  Choy y col.
striata (2005)
Cenizas* 1.46 3.9
Materia vol4til* 73.88 80.6
Carbono fijo* 24.65 15.6
*Base seca

superficiales con el método de titulacién de
(Boehm, 1994).

3 Resultados y discusion

La especie de bambu Bambusa vulgaris striata
fue la especie de bambu elegida para realizar la
optimizacién de las condiciones de produccion de
carbon activado por ser la mds adecuada para
la obtencién de carbén por sus caracteristicas
bromatolégicas mostradas en la Tabla 2.

El contenido de materia volétil del bambu de
Bambusa vulgaris striata es bajo comparado con
el del bambu utilizado por Choy y col. (2005),
esto hace que el bambi desarrolle una mayor
porosidad mediante una adecuada activacién, ya
que al activarse se van dejando espacios vacios de
volumen disponibles para adsorber moléculas de
tamano menor al de estos poros.

El contenido de carbono fijo es mayor
porque la estructura lignocelulésica se fracciona
produciendo carbén, vapor de agua, bidéxido de
carbono y otros vapores productos de la pirdlisis.
El anilisis lignoceluldsico de la especie de bambt
Bambusa vulgaris striata se muestra en la Tabla
3.

El analisis elemental para el bambid como
materia virgen varia con respecto a cada especie
como se encuentra en la Tabla 4.

Tabla 3. Analisis lignoceluldsico de tres
especies de bambu

Con las condiciones 6ptimas se obtuvo carbéon Especie Lignina  Hemicelulosa  Celulosa
() (%) (%)

activado, al cual se le determiné humedad

utilizando la Norma ASTM D 2867-99, contenido Bambusa 24.567 31.545 43.122
de cenizas con la Norma ASTM D 2866-94, vulgaris striata

densidad aparente con la Norma ASTM D 2854- Guadua 28.218 18.212 47.125
96, pH con la Norma ASTM D 3838-80, ntimero angustifolia

de yodo con la Norma ASTM D 4607-94, la Bambusa 23.722 22.761 46.447
identificacién de grupos funcionales oxigenados oldhamii
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Tabla 4. Anélisis elemental del bambu
(materia virgen)

Bambusa Bambu
vulgaris Choy vy col.
striata (2005)
C (%) 51.84 47.6
H (%) 5.18 6.5
N (%) 0.58 0.3
S (%) 0.05 0.3
0 (%) 41.33 43.9

La mayor concentracién corresponde a carbén
y oxigeno mostrando un mayor contenido la
especie Bambusa wvulgaris striata utilizada en
este trabajo, por ello es que este proceso para
obtener carbén muestra un mayor rendimiento en
el proceso de carbonizacién, obteniéndose 25 %
de carbén a partir de bambi, el cual es més alto
comparado con el rendimiento del bambi usado
por (Choy y col., 2005), el cual fue del 22.5 %.

3.1 Andlisis estadistico

El andlisis estadistico es con el objeto de
encontrar las mejores condiciones de activacién
para producir carbén activado fisicamente. La
regién de exploracién para ajustar el modelo de
primer orden fue de 60 a 180 min de activacién y
de 450 a 650 °C. Para simplificar los célculos, las
variables independientes se codifican al intervalo
(—1,1) y se establecen 5 puntos centrales (0) para
la evaluacién del error experimental. Por lo tanto,
&1 representa la variable natural tiempo (min) y

&2 la variable natural temperatura (°C), entonces
las variables codificadas se obtienen con las Ecs.

(1)-(2).
_ & —120

12 1

1 60 (1)
& — 550

2= 700 (2)

En la Tabla 5 se muestran los datos para
las variables naturales y codificadas empleadas
para ajustar el modelo de primer orden.
Los experimentos fueron realizados de manera
aleatoria.

Se trabajé con un modelo y un diseno de
primer orden. Para comprobar si el modelo
se ajusta a los datos, se realizé un analisis de
varianza. El resultado obtenido para el término
cuadratico puro fue de Fo = 395.058. Este valor
resulté significativo para un nivel de confianza del
95 % criterio de rechazo F, = 7.71, por lo que
el modelo de primer orden muestra una falta de
ajuste y se decidié trabajar con un modelo de
segundo orden.

Simultaneamente, se  hicieron  cuatro
combinaciones adicionales llamadas puntos
axiales. Estas combinaciones se realizaron

aproximadamente al mismo tiempo que las
nueve observaciones originales. Se considerd la
propiedad de rotabilidad. El valor de « para este
diseno es a = 1.414.

Se activé el carbén de acuerdo a las cuatro
condiciones adicionales. En la Tabla 6 se muestra
el diseno compuesto central.

Tabla 6. Disefio compuesto central

Variables naturales Variables codificadas Respuesta
&1 &2 T T2 Y
(min) (°C) (min) (°C) (mg/g)
60 450 -1 -1 227
60 650 -1 1 242
180 450 1 -1 333
180 650 1 1 355
120 550 0 0 923
120 550 0 0 836
120 550 0 0 964
120 550 0 0 923
120 550 0 0 916

362

Variables naturales Variables codificadas Respuesta
&1 &2 1 ) Y
(min) (°C) (min) (°C) (mg/g)
60 450 -1 -1 227
60 650 -1 1 242
180 450 1 -1 333
180 650 1 1 355
120 550 0 0 923
120 550 0 0 836
120 550 0 0 964
120 550 0 0 923
120 550 0 0 916
120 691.4 0 1.414 254
120 408.6 0 -1.414 377
204.84 550 1.414 0 282
35.16 550 -1.414 0 128
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Tabla 7. Andlisis de varianza para el modelo de segundo orden

Fuente de variacién  Suma de cuadrados

Grados de libertad Media de cuadrados Fo

Regresién 1271637.00
Error 33828.77
Falta de ajuste 25091.57
Error puro 8737.20

Total 1305465.77

5 254327.50 52.63
7 4832.68

3 8363.86 3.83
4 2184.30

12

Se realizé el andlisis de varianza para el modelo
de segundo orden, los resultados se muestran en la
Tabla 7, donde se observa que la falta de ajuste no
es significativa y la regresién si lo es con un nivel
de confianza del 95 %, comparando el resultado
Fy = 395.058 con Fpps,1,4 = 7.71 se tiene que
7.71 < 395.058 por lo se considera que el modelo
de segundo orden se aproxima adecuadamente a
la superficie real.

El modelo de segundo orden se ajusta por
minimos cuadrados usando los datos codificados.
El resultado se muestra en la Ec. (3).

§ =912.3965 + 5.6356012; + 31.84931x5
—291.23692% — 346.503623 + 1.75z125  (3)

Para asegurar que el modelo de segundo
orden es adecuado, se llevd a cabo el andlisis
candnico. La gréfica de superficie de respuesta
tridimensional se muestra en la Fig. 1.

La forma mas conveniente de caracterizar la
superficie de respuesta es en funcién del tiempo y
temperatura, utilizando el programa NCSS 97 se
obtuvo la grafica mostrada en la Fig. 1 generada
a partir del modelo ajustado Ec. (3), que al
examinarla se determina que el punto 6ptimo es

B
i
&
|
E
R
w1
i
\E Tmo
Tiempo (min)
%4 Temperatura (°C)
0 g
Area
Fig. 1:  Superficie de respuesta para el

drea superficial en funcién del tiempo (z1) y
temperatura (z2), para los datos experimentales.
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muy cercano a 550°C y 120 min de tiempo de
activacion, estd dentro de la regiéon de color rosa.

Se realizé un analisis candnico para el modelo
de segundo orden obtenido para la activacién de
carb6n mostrado en la Ec. (4).

| 5.635601 B —291.2369 0.875 (4)
| 31.84931 | 0.875 —346.5036

El punto estacionario es calculado con la Ec. (5).
1
=——B71
i) B

1

~ 2 -0.0000 —0.0029| | 31.84931

_ l0.0098] )

—0.0034 0.00001 l 5.635601

0.0460

21,0 = 0.0098 y 2209 = 0.0460. En términos de
las variables naturales, el punto estacionario fue
obtenido con las ecs. (6) y (7) para temperatura
y tiempo respectivamente.

& - 550
0.0008 = > (6)

€ — 120

0460 = 22— =
0.0460 0 (7)

Obteniendo como resultado & = 550.98 y & =
122.76. Se determina que la respuesta predicha en
el punto estacionario es § = 913.16.

Es posible emplear el andlisis canénico para
caracterizar la superficie de respuesta. Los valores
propios A1 y A2 son las raices de la ecuacién
determinante, Ec. (8).

—291.2369 — X 0.875

B — | = =
0.875 —346.5036 — A

(8)

que se reduce a la Ec. (9).
A% + 637.7405) + 100913.86 = 0 (9)

Las raices de esta ecuacién cuadratica son A\; =
—291.2229 y Ao = —346.5176. Por lo tanto, la
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Fig. 2. Gréfica de contornos para el &area
superficial en funcién de tiempo y temperatura.

forma candnica del modelo ajustado se muestra en
la Ec. (10).

§ = 913.1564 — 291.2229w] — 346.5176w3 (10)

El punto estacionario es maximo, ya que los
eigenvalores (valores caracteristicos) A\; y A2 son
negativos, y el punto estacionario estd dentro de
la regién de exploracién.

Mediante la metodologia de superficie de
respuesta se obtuvieron las condiciones 6ptimas
de activacion las cuales son: temperatura de
activaciéon 550.98 °C y un tiempo de activacién
de 122.76 min, para una respuesta Optima de
Y = 913.16 (nimero de Yodo, mg/g), los cuales
estan senalados en la Fig. 2.

En la griafica de contornos (Fig. 2) se
observé que la respuesta es un maximo, ya que
el valor de la respuesta va aumentado hacia
dentro, notdndose que la region color rosa es en la
cual se encuentra la respuesta maxima, marcando
un punto central dentro de la regién rosa se
identifica que el tiempo de activaciéon es de 125
min aproximadamente y la temperatura de 550
°C, en donde se encuentra la respuesta méaxima.

Tabla 9. Grupos funcionales superficiales
oxigenados

Tipo de Grupos (% p) Tipo de carbén

CAFO CC
Grupos écidos fuertes  0.021 0.000
(carboxilicos)
Grupos dcidos débiles  0.109 1.989
(lactonas)
Grupos acidos débiles  3.299 2.013
(fenoles)
Grupo dcidos mas 1.200 4.420
fuertes (carbonilos)
Grupo bésicos fuertes  1.208 1.360
Grupos total 5.709 7.793

364

CAFO= Carbén activado fisicamente

CC = Carbén activado comercial

3.2  Caracterizacion

Los resultados de la caracterizacién del carbén
activado se muestran en la Tabla 8.

Se realiz6 una caracterizacion quimica
determinando la cantidad de grupos superficiales
en el carbon activado fisicamente bajo condiciones
6ptimas (CAFO) asf como en un carbén comercial
(CC), utilizando el método de Bohem, los
resultados se muestran en la Tabla 9.

El carbén activado obtenido mostré una
densidad aparente parecida a la de un carbdn
comercial, un bajo contenido de cenizas, lo cual
fue favorable, lo cual ayuda a que el rendimiento
sea mayor comparado con (Choy y col., 2005), en
el que se utiliz6 una activacion quimica. El carbén
activado bajo condiciones éptimas desarrollé una
mayor porosidad lo cual indica una mejor &area
superficial, el bajo contenido de humedad fue
favorable ya que ésta influye de manera negativa
en la capacidad de adsorcion, tiene un pH bésico lo
cual indicé que la composicién de la superficie del
carbon estd compuesta principalmente de grupos
superficiales bésicos fuertes. Caracteristica que le
hace propicio para determinadas remociones.

Tabla 8. Caracterizacién fisica del CA bajo condiciones éptimas

Carbén Densidad Ceniza Porosidad Humedad  Numero de
activado (CA) (g/cm?) (%) (%) (%) yodo (mg/g)
real aparente
Fisicamente  1.54 0.23 8.57 85.35 4.63 917
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Conclusiones

El rendimiento de carbdén activado obtenido a
través de carbén de Bambusa wvulgaris striata
es de 80 %, esto se debe a las variables
de producciéon tales como; la temperatura de
activacién y el tiempo de activacion. Mediante
la metodologia de superficie de respuesta se
identificé el punto estacionario méximo, ya que
los eigenvalores (valores caracteristicos) y son
negativos, y el punto estacionario estd dentro de
la region de exploracién. Se detectd la presencia
de curvatura por lo que fue necesario aumentar el
experimento con 4 combinaciones adicionales para
identificar las causas de curvatura y con el modelo
ajustado se determinaron las condiciones éptimas
de operacién del proceso de activacion.

Basado en la metodologia de superficie se
concluye que para maximizar el drea superficial
se debe utilizar una activacién fisica. Las
condiciones éptimas de activaciéon de carbdén
activado fisicamente fueron temperatura de
activacién 550.98 °C y un tiempo de activacién de
122.76 min, para obtener una respuesta 6ptima
de nimero de yodo de 917 m?/g, la cual es un
area alta ya que las condiciones a las que se
produjo son optimizadas; haciendole conveniente
para la demanda del mercado que requiere carbén
activado de calidad, lo cual no se hizo con el
carbén obtenido del bambui usado en el trabajo
de Choy y col. (2005), el cual desarrolla un
drea menor de 800 m?/g. Con lo mencionado, se
cumplié el propdsito de aplicar el bambii en la
produccién de carbén activado, bajo condiciones
Optimas.

Nomenclatura

n. puntos centrales
& variable natural tiempo, min
&5 variable natural temperatura, °C

A calor latente de evaporacién, kcal/kg

C'p calor especifico de la mezcla gaseosa,
kcal/kg®C

C, calor especifico de la sustancia, kcal/kg°C

K  factores

n niveles

Q@  calor requerido, kecal/h

T, temperatura inicial, °C

T, temperatura final, °C

T3  temperatura inicial del liquido, °C

T, temperatura de ebullicién, °C

www.amidiq.com

W peso de la sustancia, kg/h

r1 tiempo, min

ro temperatura, °C

§  drea superficial predicha, mg/g

Y  4rea superficial, m?
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