EVALUACION DE LA ADSORCION DE COMPUESTOS AROMATICOS

SINTETICOS UTILIZADOS EN LA INDUSTRIA DE FRAGANCIAS

Ingrid Vanessa Vargas Horta

Corporacion Tecnologica de Bogota
Tecnologia en Quimica Industrial
Bogota, Colombia

2015



EVALUACION DE LA ADSORCION DE LA COMPUESTOS AROMATICOS

SINTETICOS UTILIZADOS EN LA INDUSTRIA DE FRAGANCIAS

Ingrid Vanessa Vargas Horta

05102004

Trabajo de grado para optar por el titulo de Tecndlogo en Quimica Industrial

Director:
Q.MSc. Juan Manuel Pefia Herrera.
Codirector:

Q.MSc. Astrid Roxana Moreno Marceno.

Corporacion Tecnologica de Bogota
Tecnologia en Quimica Industrial
Bogota, Colombia

2015



Nota de aceptacién

Director

Co-Director

Jurado

Jurado

Bogota D.C.




AGRADECIMIENTOS

Quiero agradecer a mi director el profesor Juan Manuel Pefa, por sus
conocimientos, acompafamiento, dedicacion, persistencia, paciencia y
sobre todo la motivaciéon y el interés sobre esta investigacion que siempre

fue fundamental para llevarla a cabo.

A mi codirectora la profesora Astrid Roxanna Moreno por su esfuerzo,
dedicacién, apoyo, compromiso y por todo lo que me aportd en la

realizacion de mi proyecto de grado.

Agradezco a mi familia por el amor y la paciencia que me brindaron a lo

largo de de mis estudios.

A mis compafieros del trabajo, en especial a Maria Cristina Wilches y a mis
amigos, en especial a Paola Arismendi y Juan Carlos Castillo. A ellos
muchas gracias por su dedicacion, paciencia, compafiia y apoyo, ya que

estuvieron pendientes de mi a lo largo de mi carrera.



TABLA DE CONTENIDO

LISTADE FIGURAS ... ..ottt e e s e e e i
LISTADE TABLAS ...ttt e e e s e e e es iV
LISTA DE ECUACIONES ..ottt e e %
RESUMEN ... .ttt e e e e e e e e e e e e s s eeeeeeeas 6
1. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA.......cooitiiiiiiiiiiieeee e 7
2. JUSTIFICACION .....uiiitiiiiteie ettt 9
3. OBIETIVOS . ..o 11
3.1 ODJEtiVO GENEIAL ......uuiiiiiiiiiiiiiiiii e 11
3.2 Objetivos ESPECIfiCOS. .....cooviiiiiiiiiiiiiee e 11
4. VARIABLES ... 12
4.1 DEPENAIENTIES: ... 12
4.2 INAEPENAIENTES: .. ..o 12
5. ANTECEDENTES. ... ..o e 13
6. MARCO REFERENCIAL ...covniiii e 16
G 20 Yo {1 o o P 16
6.2 TiPOS d€ AdSOICION .....uuiieeeeeeeeee e e e e e eeeaens 16
6.3 AdSOIDENTE. ..ceeiiiiiiiiiiiiii 17
6.4 AASOrDALO. ...oevviiiiiiiiiiiiiiiii 18
6.5 CarbOn acCtivado. ..........cceuviiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeeeee e 18
6.6 Carbon activado granular .............cccoooeeiiiiiiiiiii e 20
6.7 Clasificacion de l0S POFOS. ........uuuuiiiiie e 20
R ST = (o T= Lo (o1 - VPSPPSR 22
6.9 Salicilato de bencilo (SB)...........uuiiiiiie i 23
6.10 Salicilato de amilo (SA).....cccoeeuiie e 24
6.11 Nerolina bromelia (NB) ......ccoouiiiiiiiii e, 24
6.12 Difenil OXidO (DO) ...uuuiiiie e 25
7. METODOLOGIA ..ottt 27
7.1 Caracterizacion de la mezcla de carbones activados.............ccc....... 27
7.1.1 Determinacion del porcentaje de humedad.............ccccvvviviiinnnnes 27
7.1.2 Determinacion del porcentaje de Cenizas...........cccuvveveeevivnnennnnns 27



7.1.3 Determinacion del tamafio de particula...........cccccevvvniiiniiiiinnnnnns 28

7.1.4 Determinacion del porcentaje de sustancias solubles en agua... 29

7.1.5 Determinacion del pH en SoluCion............ccuvviiviiiieiiiiiiiieeeee 29
7.2 Determinaciones de adsorcidon de compuestos organicos aromaticos.
................................................................................................................ 30

7.2.1 Curva de calibracién de cada uno de los compuestos

SEIECCIONATODS. ... 30

7.2.2 Determinacion de la maxima capacidad de adsorcién para cada

una de las sustancias €SCOQIdas. .........ceevvrierrriiiiiieeeeee e e e e eeeeaans 31

8. RESULTADOS Y DISCUSION ....coiiiiiiiiiieiiiiiiee e 32
8.1 Caracterizacion de la mezcla de carbones activados........................ 32
8.1.1 Determinacion porcentaje de humedad............cccccoeeviiiiiiiiennnnnn. 32
8.1.2 Determinacion del porcentaje de Cenizas.........ccccceeevviiivviieeeennnn. 32
8.1.3 Determinacion del tamafio de particula...........ccccceeeviiiiiiiennnnnn. 33

8.1.4 Determinacion del porcentaje de sustancias solubles en agua... 33
8.1.5 Determinacion del pH en SoluCion...........cccuvvvvviiiieiiiiiiiieeeeen 35
8.2 Determinacion de adsorcién de compuestos organicos aroméaticos. . 35

8.2.1 Curva de calibracién de cada uno de los compuestos

(511 (<o o1 [0 =T [0 1 7 35
8.2.2 Determinacién de la maxima capacidad de adsorcién para cada
una de las sustancias €SCOQIAAS. .......uuuuuuuurriiiiiiiiiiiiiiiiiiiiaees 38
8.2.2.1 Adsorcidn salicilato de bencilo...............cooeeeeeeiee 40
8.2.2.2 Adsorcidn salicilato de amilo............cccoeeeeeeeii, 41
8.2.2.3 Adsorcidén nerolina bromelia.............cccccoeeee 42
9. CONCLUSIONES ... .o 44
10. RECOMENDACIONES. ... ... et e e 46
11. BIBLIOGRAFIA ... e e e 47



LISTA DE FIGURAS

Figura 1. Fotografia CarbOn activado ...........cccccceviiiiiiiiiiiiineeiniiiieeeene 19
Figura 2. FOrmas y tipoS de POI0OS. .....ccoveiiiiiiiieieeeeeeee e 22

Figura 3. Vista transversal de un corte hipotético de un grano de material

AUSOIDENTE. ... 22
Figura 4. Estructura quimica del salicilato de bencilo. ..........c.cccouiiiiieeenn. 23
Figura 5. Estructura quimica del salicilato de amilo ..........cccccooviiiiiiieennnn. 24
Figura 6. Estructura quimica de la nerolina bromelia. .............ccccccceeeeeeen. 25
Figura 7. Estructura quimica del difenil 0Xido. ...........cccoooveeeiiiiiiiiiiiiinneee, 25

Figura 8. Filtrado de la muestra en la determinacién del porcentaje de
sustancias SOIUDIES €N AQUAL .........uueuuiiiiiiiiiiiiiiiiiei i 34
Figura 9. Resultado obtenido de la determinacion de porcentaje de
sustancias solubles en agua. ...........ccooeeeeeiiiiiiiiii e 34

Figura 10. Curvas de calibracion de los compuestos aromaticos de estudio
Figura 11. Salicilato de amilo después del filtrado con carbdn activado .... 39

Figura 12. Muestras blanCosS..........ccoovviiiiiiii e 39

Figura 13. Comparacion de los estudios de adsorcion. ..........ccccccceeeeennnnn. 40



LISTA DE TABLAS

Tabla 1. Soluciones patron y diluciones de los compuestos aromaticos.... 30
Tabla 2. Determinacion del porcentaje de cenizas de la mezcla de carbones
=01 11 V7= T [0 32
Tabla 3. Resultados de la determinacion del tamafio de particula usando
tamices NO. 40, 70 Y 100. ....cooiiiiiiiieee e 33
Tabla 4. Resumen las longitudes de onda de maxima absorcion, de cada
una de las curvas de calibracién, la absorbancia del etanol a dicha longitud
de onda (referencia), la ecuacién de la curva de calibracion y el coeficiente

A COITRIACION. .o e e 37



LISTA DE ECUACIONES

Ecuacion 1. Porcentaje de humedad...............coooeeeeieii 27
Ecuacion 2. Porcentaje de CENIZas..........ccceeeeeeeee e, 28

Ecuacion 3. Distribucion del tamafio de particula para tamices No. 40, 70 y

0O TP 28
Ecuacidn 4. Porcentaje de sustancias solubles en agua. ...............ccccc...... 29
Ecuacion 5. Ley de Lambert-Beer ..o 36



RESUMEN

Se realiz6 la caracterizacion de la mezcla de carbones activados utilizada
en la industria de fragancias para el proceso de limpieza de residuos
acuosos. Se determind el porcentaje de humedad y de cenizas de la
mezcla. Posteriormente se determind el tamafio de particula, el porcentaje
de sustancias solubles en agua y el pH en solucién. Se encontré un 5,5%
en contenido de humedad y 1,45% de cenizas por parte de la mezcla de
carbones activados comerciales, caracteristicas similares a la de carbones
obtenidos a partir de materiales bituminosos. La determinacién del tamafio
de particula demostré paso de 2,74% en masa para el tamiz N° 40; 2,70%
para el N° 70 y finalmente 2,68% en masa para el tamiz N° 100. La mezcla
de carbones activados comerciales presenta un 0,098% de sustancias
solubles en agua y un pH en solucion de 7,903, presentando caracter
bésico.

La capacidad de adsorcion para cada una de las sustancias aromaticas por
parte de la mezcla de carbones activados fue determinada por medio de la
técnica de espectroscopia UV-VIS. Los resultados obtenidos demuestran
adsorcion del 24,18% para el salicilato de bencilo, 0,94% para el salicilato
de amilo y 38,91% para la nerolina bromelia en un periodo de 24 horas sin
cambiar notablemente en las siguientes 48 horas. Esto indica que la
capacidad de adsorcidbn por cada gramo de la mezcla de carbones
activados es de 6,609g de salicilato de bencilo, 0,2331g de salicilato de
amilo y 6,1010g de nerolina bromelia.

La curva de calibracion para el difenil éxido no cumplié con la ley de

Lambert-Beer y fue exenta de las pruebas de adsorcién.



1. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

En Colombia uno de los recursos méas afectados son las fuentes hidricas.
Diariamente los sectores agropecuario, domeéstico e industrial desechan sus
residuos en los rios causando graves problemas de contaminacion, ya sea
por materia organica depositada en los acuiferos o por los desechos de
compuestos toxicos para el medio ambiente. Un ejemplo claro es la
problematica con el rio Bogota. Este rio tiene su nacimiento en la laguna de
Guacheneque en el municipio de Villa Pinzon, en donde el agua del rio es
apta para el consumo humano. Una vez en su trayecto hasta Chia y Cota,
empiezan a descargarse los primeros residuos domeésticos, de curtiembres
y escombros provenientes de las edificaciones, pasando del grado de
contaminacion 1 (rio cristalino sin ninguna descarga de residuos) a grado
4(primeras descargas de residuos al rio y adaptacion de los organismos
acuaticos). El rio Salitre, que se conecta con el rio Bogota, descarga una
gran cantidad de residuos provenientes de los desechos de las industrias
llegando a un grado de contaminacion 8 (rio sin vida), en donde a partir de
ese momento se considera un rio muerto, lo que se ha convertido en un
gran problema ambiental tanto para las poblaciones como para el medio
ambiente (Recuperacién hidraulica y ambiental del rio Bogota, 2013). Todo
esto es debido a la falta de cumplimiento de las normas de vertimientos de
aguas residuales por parte de las industrias (Alcaldia Mayor de Bogota,
2011) y su flexibilidad o poca rigidez por parte de las administraciones y los
gobiernos locales y nacional para hacer cumplir las normas de regulacion
de vertimientos existentes en los Decretos 901 de 1997, 3177 de 2002,
1594 de 1984 Resolucion 1433 de 2004, ley 99 de 1993 del Ministerio del

Medio Ambiente.

El rio Bogota a su paso por la sabana de Bogota, se utiliza para labores de
riego de pastos, de cultivos, actividades pecuarias, etc., por lo que es de

gran importancia la implementacion de medidas de descontaminacion de



sus aguas, lo que ayudara a evitar enfermedades que pueden ser
producidas por el consumo de productos agricolas y por el consumo de
leche o carne proveniente de la sabana (Departamento juridico, 2000).

En la actualidad el sector de las fragancias se ha ido incrementando debido
al alto consumo en productos de cuidado personal como perfumes, lociones
tipo splash, cremas corporales, productos capilares etc. y en productos del
cuidado del hogar como limpiadores, ambientadores, detergentes,
suavizantes y demas. Como todas las industrias, la industria de las
fragancias no es ajena a la situacion, en la cual una mayor produccion
genera mayor cantidad de desechos. Estos desechos generan a su vez
contaminacioén y lo que es peor, muchas de las materias primas utilizadas
en la industria de las fragancias son altamente contaminantes para el medio
ambiente. La presente investigacion surge con el fin investigar el proceso
de tratamientos de aguas residuales, para ello se plantea la siguiente
pregunta de investigacion ¢Es posible remover sustancias quimicas
contaminantes para el medio ambiente, utilizadas en la industria de
fragancias, mediante el proceso de adsorcion con carbon activado

comercial?



2. JUSTIFICACION

En la actualidad se evidencia un incremento en la contaminacion de los
recursos hidricos debido a los residuos que desechan las industrias, es por
ello que se pretende la adsorcién de sustancias quimicas utilizadas en el
sector de las fragancias, en este caso compuestos aromaticos sintéticos
como el salicilato de bencilo, salicilato de amilo, nerolina bromelia y difenil
oxido, que son altamente peligrosos para el medio ambiente y para los
organismos acuaticos (clasificados de esta manera por las directivas de la
UE 67/548/CEE 6 1999/45/CE).

Descontaminar estos recursos requiere de un largo tiempo y un alto costo,
como es el caso del rio de Bogot4, que podria durar incluso alrededor de
100 afios para descontaminarlo completamente. Pero como no hay
regulacion por parte de las administraciones y alcaldias locales, la
contaminacion de estos recursos aumentard con el pasar del tiempo.
Debido a esta problematica, se pretende en esta investigacion, adsorber las
sustancias nombradas anteriormente con carbon activado comercial, de
esta manera se utilizaria el carbon como recurso de limpieza para los
residuos de estas sustancias utilizadas en la industria de fragancias y asi
reducir la contaminacion tanto para las fuentes hidricas como para los

suelos de la sabana de Bogota.

También se busca contribuir con las normas de regulacién de vertimientos
existentes en los Decretos 901 de 1997, 3177 de 2002, 1594 de 1984,
Resolucion 1433 de 2004, ley 99 de 1993 del Ministerio del Medio Ambiente
en donde se reglamentan los estandares de los vertimientos de aguas
residuales y potables, de tipo doméstico e industrial (Carvajal &

Esparragoza, 2008).

Finalmente, el uso del carbén activado comercial granular es til debido a
sus propiedades adsorbentes, ya que es uno de los materiales mas
utilizados y eficaces para la remocion de sustancias catalogadas como

9



impurezas, ya sean colores o aromas de productos finales. Lo que se
espera es poder aprovechar al maximo las propiedades de dicho producto
en el tratamiento de aguas residuales en la industria de fragancias, y no
desaprovecharlo ya que es una materia prima costosa. Para ello es
importante conocer unas caracteristicas definidas y parametros ideales para
tener un maximo rendimiento del producto, para que se pueda tener una
ficha técnica y asi, al momento de adquirir otro carbén activado tenga
caracteristicas similares y pueda ser utilizado con el mismo propésito bajo
el mismo tipo de condiciones, sin afectar notablemente la eficiencia del

proceso.
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3. OBJETIVOS

3.1 Objetivo General.

Determinar la capacidad de adsorcion de una mezcla de carbones
activados comerciales en soluciones de salicilato de bencilo, salicilato de
amilo, nerolina bromelia y difenil 6xido utilizados en la industria de

fragancias.

3.2 Objetivos Especificos.

-~ Determinar el porcentaje de humedad y porcentaje de cenizas de la
mezcla de carbones activados.

— Determinar el tamafio de particula de la mezcla de carbones
activados

- Determinar el porcentaje de sustancias solubles en agua de la
mezcla de carbones activados

— Determinar el pH en solucién de la mezcla de carbones activados.

- Determinar la adsorcion en soluciones patrén de salicilato de bencilo
(1,5M), salicilato de amilo (1,5M), nerolina bromelia (1,0M) y difenil
oxido (1,0M).

11



4. VARIABLES

4.1 Dependientes:
Absorcion de las soluciones de los compuestos aromaticos en el
espectro UV-VIS.

4.2 Independientes:
— Concentracién maxima de cada una de las sustancias aromaticas.
— Tiempo de saturacion por gramo de la mezcla de carbones activados

para cada una de las sustancias aroméaticas.

12



5. ANTECEDENTES

En un estudio realizado en la Pontificia Universidad Catoélica del Peru en la
Facultad de Ciencias e Ingenieria durante el 2011, se caracteriz6 carbon
activado a partir de la cascara de castafia con el fin de removedor
compuestos arométicos (acido benzoico, acido salicilico y fenol). Se usaron
varias técnicas para la caracterizacion del carbén activado entre ellas
espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier (FTIR), método
Boehm, adsorcion-desorcion de nitrdgeno y microscopia electrénica de
barrido. Los resultaron presentaron una estructura porosa con un area
superficial de 1434 m?.g™. También se estudi6 el pH y la cantidad de
adsorbente. Durante el proceso de adsorcion se encontré que esta no solo
dependia de la porosidad sino también de la solubilidad, el peso del
adsorbato, el numero y tipo de grupos sustituyentes en el anillo aromatico,
de la acidez superficial en el adsorbato y las interacciones adsorbato-
adsorbente. Se obtuvo una mayor adsorciéon de acido salicilico con una
capacidad méxima de adsorcién de 42 mg.g™ (83,13%), seguido del acido
benzoico y por ultimo el fenol. Finalmente se encuentra que la isoterma
Freundlich es la que describe mejor la adsorcion de estos compuestos
(Paredes Goig, 2011).

Por otro lado en una investigacibn que se realiz6 en la Corporaciéon
Tecnoldgica de Bogota durante el afio 2014, se obtuvo y caracterizé un
carbon activado a partir de la cascara de maracuya amarillo. En este
proyecto se describe los pasos para obtener carbén activado a partir de
este material organico y su caracterizacion de acuerdo a las normas
técnicas INCONTEC NTC 4467.Se carbonizé la muestra y esta fue secada
por 24 horas a 105°C, luego se procedio a activarla con acido fosforico al
37%, en donde se obtuvo un rendimiento del 19,14% de masa de carbon.
Se evaluaron sus propiedades fisicoquimicas obteniendo un porcentaje de
carboén fijo aproximadamente del 69% con un porcentaje de humedad del

12,81% y cenizas de 7,24%, obteniendo propiedades muy caracteristicas

13



de a un carbon activado comercial. Una vez determinadas las propiedades
fisicoquimicas, se procedié a evaluar el indice de yodo, obteniendo un
resultado de 518,69, como resultado de un material caracteristico
microporoso lo que indica su alta capacidad de adsorcion de moléculas
pequefias como bromo, cloro entre otros. La determinacion del indice de
azul de metileno se logré una adsorcion de 12 ml del compuesto lo que
indica la adsorcion de moléculas de alto peso molecular y compuestos
aromaticos. Finalmente los resultados esperados fueron satisfactorios ya
gue obtener carbon activado a partir de la cascara de maracuya es ideal

para ser utilizada como un material adsorbente (Arismendi & Pabon, 2014).

En un trabajo realizado en la Facultad de Ciencias Quimicas de la
Universidad Auténoma de San Luis Potosi de México, se determind la
adsorcién de Pentaclorofenol (PCF) en solucion acuosa sobre carbones
activados comerciales, F-300, MG y F-400, fabricados a partir de carbones
bituminosos y carbones activados VG, C-700 y C que son obtenidos a partir
de madera de pino, cascaras de coco y aserrin de madera respectivamente.
Se usaron las isotermas de Langmuir, Freundlich y Prausnitz-Radke y se
compararon las isotermas de adsorcion de PCF sobre los carbones
activados y se encontré que la isoterma que mas se ajusta a los datos es la
de Prausnitz-Radke. Los carbones que poseen la mayor capacidad de
adsorcion para PCF es la de origen bituminoso y levemente sobre
los carbones VG, C yCG-700 fabricados a partir de madera de pino, aserrin
de madera y de cascaras de coco. Esto demostré que la capacidad de
adsorcion del carbon activado depende significativamente de la materia
prima que se uso para prepararlo. Durante el experimento se identifico que
los carbones F-300 y MG, se oxidaron con &cido nitrico, disminuyendo su

capacidad de adsorcion(Hernandez Orta, et al, 2003).

Asi mismo en el articulo sobre tratamientos de aguas contaminadas con

metales pesados mediante carbones activados, obtenidos de un precursor

14



renovable en este caso empleando cafia de una especie herbacea
renovable en periodos cortos, se realizd su activacion quimica con el fin de
obtener adsorbentes de bajo costo y altamente eficientes para el
tratamiento de aguas. Como resultado la adsorcion fue efectiva cerca del
90% para la remocién de iones Ni** que fue usado incluso como modelo
con fines comparativos ya que es superior para una muestra de carbon
comercial, con una estructura porosa muy desarrollada y a su contenido de
grupos funcionales en la superficie. La isoterma de adsorcion que mejor
describe los datos es la de Langmuir. Durante el desarrollo experimental se
evidencio que el pH de la solucion influye lo suficiente sobre la adsorcion
del metal, siendo asi mas efectivo mediante el tratamiento de los carbones

usados con soluciones acidas (Basso, Cerrella, & Cukierman, 2001).

En otra investigacion se determind la adsorcion de salicilato de sodio en
solucion acuosa sobre carbon activado. Este estudio se realizé en el Centro
de investigaciones y estudios de posgrados de la Universidad de Autbnoma
de San Luis Potosi de México. Los resultados obtenidos comprobaron que
la capacidad de adsorcibn aumenta cuando se disminuye el pH, pero
disminuye al aumentar la temperatura. También se demostré que de pH 5 a
11 la capacidad de adsorcion aumenta cuando se le adiciona cloruro de
sodio. Finalmente la isoterma de adsorcion que mejor describe los datos es
la Prausnitz-Radke. Esta investigacion llego a la conclusion que la maxima
adsorcion del salicilato de sodio depende del pH, la temperatura y de la
interaccién que hay entre la molécula y la superficie del carbon(Leyva & et
al, 2002).

15



6. MARCO REFERENCIAL

Teniendo en cuenta que la adsorcion, carbon activado y sustancias
aromaticas utilizadas en la industria de fragancias son los temas centrales
de este proyecto, se presenta una recopilacion de los términos béasicos
utilizados a lo largo de la investigacion.

6.1 Adsorcién

Es el proceso mediante el cual se extrae una sustancia de una fase
(generalmente liquida o0 gaseosa) y se concentra sobre la superficie de otra
fase (generalmente sdlida)(McNaught & Wilkinson, 1997). Otra manera de
poder explicarlo es la extraccion de moléculas no deseadas o impurezas
(incluyendo colores y aromas) por adherencia, de una solucion liquida o
gaseosa sobre una sustancia sélida(Ponce Ochoa, 2005). Debido a que su
acumulacion sobre las superficies se considera como un fenémeno
superficial y no debe confundirse con un fendmeno de volumen el cual es el

proceso complementario denominado absorcion.

6.2 Tipos de adsorcion

Existen dos tipos de adsorcion, la adsorcion fisica o Fisisorcion y la

adsorcion quimica o Quimisorcion.

Fisisorcion: En este caso, las fuerzas de adsorcion son de naturaleza
fisica y la adsorcion es relativamente débil, donde no existe una fuerte
atraccion ni un enlace real. Estas fuerzas corresponden a las consideradas
como fuerzas de Van der Waals. Debido a que son fuerzas electrostaticas
débiles, permite la opcién de realizar adsorcion sobre moléculas ya
adsorbidas sobre la superficie sdlida, generando varias capas o0 también

llamado adsorcion en multicapa.

16



Quimisorcion: Ocurre cuando las moléculas adsorbidas se enlazan
guimicamente con la superficie. Este fendmeno fue considerado
inicialmente por Langmuir en 1916, donde explic6 que las moléculas
adsorbidas se unen a la superficie mediante fuerzas covalentes del mismo
tipo que las que ocurren entre los atomos de las moléculas(Universidad
Nacional abierta y a distancia, s.f.). Debido a que en este tipo de adsorcién
se requiere un enlace real entre el solido adsorbente y la sustancia
adsorbida, solo da la posibilidad de realizarse una capa de moléculas
adsorbidas. Fenbmeno denominado como adsorcibn en monocapa. Si se
adsorbiera una segunda capa, esta Ultima estard adsorbida y retenida por

fuerzas débiles, es decir por Fisisorcion.

6.3 Adsorbente.

Es la fase sdlida sobre la cual se realiza el proceso de adsorcion, es decir el
material que retiene o adsorbe el adsorbato. De acuerdo a las moléculas
gue se quieran retirar de la solucién, en la industria y el hogar se pueden
encontrar diferentes tipos de adsorbentes para diferentes usos por ejemplo
(Aarden, 2001):

a. Carbon activado: Se usa para recuperar nitrogeno del aire, eteno del
metano e hidrégeno, remocién de aromas de los gases, en mascaras
para gases y purificacién de aguas

b. Resinas adsorbentes de intercambio i6nico: Se puede usar en
procesos de descalcificacion de equipos que estén en contacto con
aguas duras(Sigma Aldrich, s.f.).

c. Zeolitas: Se usa para la separacién de oxigeno y argon, separacion
de parafinas lineales de las ramificadas, secado de gases y remocién
de aguas en mezclas azeotropicas.

d. Silica gel y alumina activada para remocion de metales pesados y

para secado de gases, de solventes organicos y aceites.
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e. Arenas: Generalmente para retencion de aromas, las mas conocidas

son las arenas para gatos utilizadas en los hogares.

6.4 Adsorbato.

Se le denomina asi a aquella sustancia que adsorbe o0 se retiene en la
superficie de otro material (Giraldo, Garcia, & Moreno, 2007). Dependiendo
del adsorbente que se use, se pueden tener diferentes tipos de adsorbatos.
En el caso especifico de este proyecto, los adsorbatos que se pretenden
retener por el proceso de adsorcion son salicilato de bencilo, salicilato de
amilo, nerolina bromelia y difenil 6xido. Compuestos utilizados en la
industria de las fragancias y del cual se ampliard su informacion mas

adelante.

6.5 Carb6n activado.

Es un producto extremadamente poroso con estructura amorfa, su
caracteristica principal se debe a su estructura porosa lo que le otorga
areas superficiales muy elevadas (Valderrama, 1998).

Histéricamente se puede hablar del uso del carb6n activado hacia el afio
1600 A.C cuando el carbon de madera era utilizado en propédsitos
medicinales en Egipto, propdsito que se sigue empleando hoy en dia, pues
se utiiza el carbén activado en medicina para tratar
desintoxicaciones(Oguegbulu & Okumiahor, 2013). De manera similar en el
siglo XllIl ya se hacian filtros de carbon activado para tratamientos de agua.
En el siglo XX, durante las guerras mundiales se desarrollaron mascaras de
gases con filtros para facilitar el proceso de adsorcion de gases sobre el

carboén activado (Suzuki, 1990).

El carbon activado se transforma a partir de cualquier material carbonoso,

ya sea de origen natural, artificial, animal, vegetal o mineral si este es
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tratado debidamente. Debido a su gran area superficial y sus poros
cavernosos tiene la capacidad de retener moléculas en su interior lo que
llamamos “adsorcion” por lo que se utiliza en diversos procesos (diferentes
a los ya nombrados) como son en la purificacion de aguas, desodorizacion
ambiental, industrias de vinos, refinados de azucar, etc. (Nudelman, 2004).

En la figura 1 se puede ver una fotografia tomada con un microscopio
electronico de barrido, SEM, donde hay un acercamiento de X500-10um y
se puede apreciar la porosidad de la superficie, que permite la entrada de
las moléculas al interior de los cuerpos cavernosos y realizar los procesos

de adsorcioén (Giraldo, Garcia, & Moreno, 2007).

El carbon activado se puede encontrar en diferentes presentaciones como
son en forma de polvo, granular o pellets, en tamizados moleculares, en
fibras, entre otras. Para el caso del presente proyecto, se utiliza el carbon
activado granular, por lo que se profundiza un poco en el mismo tipo de

carbén activado.

Figura 1. Fotografia Carbén activado Tomada de (Giraldo, Garcia, & Moreno, 2007)
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6.6 Carbdn activado granular

Conocido industrialmente como CAG, es un carbon activado que se prepara
por trituraciébn de trozos mas grandes de carbon o por compactacion de
polvo de carbén ayudado con brea de alquitran como aglutinante. Sus
tamafios varian de 4-6 mm tamizados en mallas de 4/8 hasta 10/20 mesh.
Sin embargo dependiendo de la aplicacion se pueden utilizar otro tipo de
tamafios o mallas.

A nivel industrial, haciendo uso del proceso de adsorcién en fase liquida,
este tipo de carboén activado es utilizado en la decoloracion en refineria de
azucar, en la eliminacion de sustancias organicas, olor y rastrear
contaminantes en tratamiento de agua potable y tratamiento avanzado de

aguas residuales (Suzuki, 1990)

6.7 Clasificacion de los poros.

Debido a que se esta hablando de procesos de adsorcion y que se llevan a
cabo en sodlidos porosos, los poros y su clasificacion tienen una gran
importancia en el tema. Es por ello que a continuacion se definen algunos
tipos de poros y se aclara alguna terminologia referente al tema de acuerdo
con (Tozzola et al, 1998) y(Rouquerol, Rouquerol, & Sing, 1999)

a. Para iniciar, es importante definir que la porosidad es la relacion del
volumen total de los poros con respecto al volumen aparente de las
particulas o el polvo del material. Teniendo en cuenta que los poros
son huecos, o vacios, el volumen del material poroso siempre es un
volumen aparente y no real.

b. Sdélido poroso se define como aquel que tiene cavidades o canales
gue son mas profundas que anchas.

c. Un poro abierto es aquel que tiene acceso a la superficie. Por el
contrario un poro cerrado es aquel que no esta conectado a la

superficie, es decir que no se tiene acceso desde el exterior.
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d. Un poro interconectado es aquel que tiene comunicacion interna con
otros poros y se diferencia del poro ciego (también llamado de
terminacion muerta) porque este Ultimo solo tiene una conexién con
la superficie.

e. El tamafo de poro se define por el ancho del poro, es decir por el
diametro de poro cilindrico o distancia entre paredes opuestas de la
hendidura. Entre estos se pueden tener 3 tamafos principales de
acuerdo a la IUPAC (International Union of Pure and Applied
Chemistry):

— Microporos: poros con tamafio menor a 2 nm
— Mesoporos: poros con tamafios entre 2 y 50 nm

— Macroporos: poros con tamafios superiores a los 50 nm.

De acuerdo al tamafio y la distribucién de los poros en el sélido, este ultimo

se clasifica en sélidos micro-, meso-, 0 macroporosos respectivamente.

f. Forma del poro: Igualmente que el tamafio, la forma de los poros
pueden variar. Es por ello que entre algunas formas se cuentan:
- Con forma de botella de tinta: donde el cuerpo del poro es
mucho mas grande que la boca
- Con forma cénica o de embudo: donde la boca es mucho mas
ancha que el resto del cuerpo del poro
- Con forma uniforme donde el cuerpo del poro y la boca tienen
el mismo tamanio.
- redes porosas donde hay muchos poros interconectados
simultaneamente.
Para finalizar con las terminologias y la clasificacion se presentan las
figuras 2 y 3 donde se muestran algunas de las clasificaciones y términos

acd presentados.
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Figura 2. Formas y tipos de poros. Parte izquierda de izquierda a derecha: poro uniforme,
poro en forma cénica y poro en forma de botella de tinta. Parte central superior poro
ciego, parte central inferior poro cerrado y parte central derecha poro cruzado/poro

aislado. Parte derecha demostracion de una red de poros. Tomada de(Tozzola,
Venturelli, Leofanti, & Padovan, 1998)

Figura 3. Vista transversal de un corte hipotético de un grano de material adsorbente. De
acuerdo a la letra se clasifican en: B) poro ciego (y al mismo tiempo en forma de botella
de tinta), T) poro transversal (y al mismo tiempo poro uniforme), R) poro en forma
conica, 1) poro interconectado, y los puntos blancos cerrados en la parte izquierda hacen
referencia a poros cerrados. Tomada de (Ruquerol, Ruquerol & Sing, 1999).

6.8 Fragancia.

De acuerdo al diccionario de la Real Academia Espafiola, fragancia se

define como un olor suave y delicioso, pero en la industria de las fragancias
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se aplica un concepto un poco mas amplio: composicion de aceites
naturales y/o sustancias quimicas aromaticas con un determinado perfil

olfativo.(Real Academia Espafiola, 2014)

6.9 Salicilato de bencilo (SB).

Es un éster aromético de férmula molecular C14H1,03. También llamado
benzoato de 2-hidroxibencilosegun la IUPAC. Es un liquido incoloro con olor
suave a floral, especiado, utilizado para la fabricacion de perfumeria fina
dando notas florales, balsamicas y especiadas como jazmin, lilas y clavel.
Al igual que el difenil 6xido, de acuerdo a la ficha de seguridad, es un
compuesto que se considera irritante y ademas se considera peligroso para
el medio ambiente, etiquetado con las frases R 51/53 que hacen referencia
a la toxicidad en organismos acuéaticos y el medio ambiente segun
clasificacion de acuerdo con las directivas de la UE 67/548/CEE 6
1999/45/CE.

OH

Figura 4. Estructura quimica del salicilato de bencilo.

Aplicaciones:
Aparte de ser usado en la industria de fragancias, también es utilizado para

la realizacibn de sintesis organica, productos farmacéuticos y cremas
bronceadoras. (Dormer Laboratories Inc & Chemotechnique Diagnostics
AB, 2010)
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6.10 Salicilato de amilo (SA)

Es un éster aromatico de formula molecular Ci,H;603, también llamado
orto-hidroxibenzoato de pentilo por la [IUPAC. Es un liquido incoloro con olor
floral, dulce, herbaceo, verde, utilizado en la fabricacion de fragancias ya
sea de tipo industrial o fine. De acuerdo a la ficha de seguridad, es un
compuesto que se considera irritante y ademas se considera peligroso para
el medio ambiente, etiquetado con las frases R 51/53 que hacen referencia
a la toxicidad en organismos acuaticos y el medio ambiente segun
clasificacion de acuerdo con las directivas de la UE 67/548/CEE 6
1999/45/CE.

O

” SN

O

OH

Figura 5. Estructura quimica del salicilato de amilo

Aplicaciones:
También es utilizado en la industria de farmacos por ejemplo como principio

activo en la produccién de antiinflamatorios y/o analgésicos(DISPERT, s.f)
6.11 Nerolina bromelia (NB)

También llamado por la IUPAC como etil-2-naftiléter, de formula molecular
Ci2H120, es un éter aroméatico, su estado es solido cristalino de color
blanco, con un suave olor dulce, frutal, floral, muy caracteristicas de las
notas atalcadas para la fabricacion de fragancias industriales. De acuerdo a
la ficha de seguridad, es un compuesto que se considera irritante y ademas
se considera peligroso para el medio ambiente, etiquetado con las frases R
51/53 que hacen referencia a la toxicidad en organismos acuaticos y el
medio ambiente segun clasificacion de acuerdo con las directivas de la UE
67/548/CEE 6 1999/45/CE.
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Figura 6. Estructura quimica de la nerolina bromelia.

Aplicaciones:

A parte de uso para la industria de fragancias, es utilizado para la
fabricacion de ambientadores eléctricos y fijadores de aromas(Reckitt
Benckiser, 2010).

6.12 Difenil 6xido (DO)

Es un éter aromético de formula molecular C;,H;100, cuyo nhombre quimico
es difenil éter. Es una sustancia liquida a altas temperaturas pero cristalina
a temperatura ordinaria. Incoloro con olor a floral rosaceo, utilizado en la
industria de fragancias para designar notas florales o dar un perfil olfativo a
geranios. De acuerdo a su ficha de seguridad, es un compuesto que se
considera irritante y también se considera peligroso para el medio ambiente,
etiquetado con las frases R 51/53 que hacen referencia a la toxicidad en
organismos acuaticos y el medio ambiente segun Clasificaciéon de acuerdo
con las Directivas de la UE 67/548/CEE 6 1999/45/CE.

Figura 7. Estructura quimica del difenil éxido.
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Aplicaciones:

Aparte de ser empleado en la industria de las fragancias, también es
utilizado para producir el decabromodifenil éter, retardadores de la llama,
liguido de traspaso térmico, resinas sintéticas, elemento espumoso y
tintes(Dalian Richfortune Chemical Company, s.f.). También es usado en la
fabricacion de poliéster y como medio de trasferencia de calor.(Consejeria
de Sanidad , 2008)
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7. METODOLOGIA

7.1 Caracterizacion de la mezcla de carbones activados

La muestra de la mezcla de carbones activados hace parte de un lote de
carbones activados utilizados anteriormente en el proceso de
desodorizacion de alcoholes. Proceso que se llevaba a cabo después del
uso del permanganato de potasio. Este carbon activado dejé de ser usado

desde que la empresa comenz6 a adquirir los productos ya desodorizados.

Para efectos de los ensayos practicos, todos los experimentos de la

caracterizacion de la mezcla de carbon activado se realizaron por triplicado.

7.1.1 Determinacion del porcentaje de humedad

De acuerdo con la norma técnica ICONTEC NTC 4467 se pesaron
2,0 g de la muestra de carb6on activado y se llevé a sequedad en una
estufa marca BINDERED-115-Ref 9010-0164 a 110°C, durante dos
horas, posteriormente se enfri6 en un desecador y se registré el
peso. El procedimiento se repitié hasta peso constate. Se calcula el
porcentaje del peso perdido como porcentaje de humedad como se
muestra en la ecuacion 1.
Ecuacion 1. Porcentaje de humedad

Perdida de peso
Peso de la muestra

% humedad = x100

7.1.2 Determinacion del porcentaje de cenizas

De acuerdo con la norma técnica ICONTEC NTC 4467, se pes6 1,0 g
de la muestra de carbon activado y se llevé a una mufla marca E&Q
MD 9.5a 650°C por 12 horas, posteriormente se enfrié6 en desecador
y se registro el peso. Se calcula el porcentaje del peso remanente

como porcentaje de cenizas como se muestra en la ecuacion 2.
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Ecuacion 2. Porcentaje de cenizas.

% cenizas = ﬂ x100
B-G

Donde:
G: Masa del crisol, g
B: Masa del crisol con la muestra seca, g

F: Masa del crisol con las cenizas, g

7.1.3 Determinacion del tamafio de particula

De acuerdo con la norma técnica ICONTEC NTC 4467, se pesaron
10,0 g de la muestra de carbon activado previamente seco, se
adicion6 en un vaso de precipitado con 600 ml de agua, luego se
verti6 a través de tamices No0.40, 70 y 100. Posteriormente se
transfirieron las muestras de cada tamiz en crisoles Gooch. Se
secaron en la mufla marca E&Q MD 9.5 por 2 horas a 140°C. Se
calcula el porcentaje que pasa a través de cada tamiz como se

muestra en la ecuacion 3.

Ecuacion 3. Distribucion del tamaiio de particula para tamices No. 40, 70 y 100.

peso seco del carbén activado del tamiz No.40

% No0.40=1— e 100
peso seco de la muestra original
% No.70 —1_ PESO seco del carbodn activado del ta_.IT}IZ No0.40y70 %100
peso seco de la muestra original
% NO.100 —1_ P€s0 seco del carbodn activado del tamiz No.40,70y100 100

peso seco de la muestra original

28



7.1.4 Determinacion del porcentaje de sustancias solubles en
agua

De acuerdo con la norma técnica ICONTEC NTC 4467 se pesaron
10,0 g aproximadamente de la muestra de carbon activado en base
seca, se realiz6 un montaje de reflujo y posteriormente se transfirio la
muestra de carbon al balon de ebullicion que contenia 100 mL de
agua a 100°C. La muestra se llevo a ebullicion por 15 min y se filtrd
en un matraz de filtrado al vacio. Se tomo una alicuota de 50 mL de
la solucion filtrada y se llevé a sequedad a 90°C.Se dejé enfriar a
temperatura ambiente de aproximadamente 20°C en un desecador
hasta peso constante

Se calcula el porcentaje de las sustancias solubles en agua de
acuerdo a la diferencia de masa del recipiente en que fue recogido el

filtrado. Como se muestra en la ecuacion 4.

Ecuacion 4. Porcentaje de sustancias solubles en agua.

(RW)TV)

(CW )AV) X100

% sustancias solubles en agua =

Donde:

RW: Peso total del residuo en (g)

CW: Peso total del carbén en base seca en (g)

TV: Volumen total de agua usada en la extraccion en (ml)

AV: Volumen total de la alicuota en (ml)

7.1.5 Determinacion del pH en solucién

De acuerdo con la norma técnica ICONTEC NTC 4467 se pesaron
2,229 de la muestra de carbén activado y se adicion6 en un vaso de
precipitado que contenia 100 mL de agua destilada con agitacion
constante. Se calento hasta llevar a ebullicibn por dos minutos. Se

filtr6 la solucién y se midi6 el pH de la misma.
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7.2 Determinaciones de adsorciobn de compuestos organicos
aromaéticos.

7.2.1 Curva de calibracion de cada uno de los compuestos
seleccionados.

Teniendo en cuenta que no se encontré la longitud de onda de
méaxima adsorcion para cada uno de los compuestos en la literatura,
se realiz6 un barrido inicial en todo el rango del espectro UV-VIS en
el espectrofotometro UV-Vis marca JENWAY 6405. Una vez
realizado el barrido en todo el espectro visible y UV, se tomo la
longitud de onda de maxima absorcion para realizar la curva de
calibracién. Se prepararon inicialmente soluciones patron hasta una
concentracion de 1,5; 1,5; 1,0 y 1,0 M para SB, SA, DO y NB
respectivamente. Estos valores fueron calculados de acuerdo a la
méaxima dosificacion en una formulacibn de wuna fragancia.
Igualmente, se prepararon diluciones a partir de las soluciones patron
como se observa en la tabla 1 para realizar la curva de calibracion.
Las soluciones se prepararon con etanol al 96% para SAy DO y

dipropilenglicol para SB y NB.

Tabla 1. Soluciones patréon y diluciones de los compuestos aromaticos

Solucion
Compuesto patrén Diluciones (M) Solvente
(M)

SB 15 1,25 1,0 0,75 0,5 DPG

NB 1,0 0,8 0,6 0,4 0,2 | (Dipropilenglicol)
SA 15 1,2 0,9 0,6 0,3

Etanol 96 %

DO 1,0 0,8 0,6 0,4 0,2
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7.2.2 Determinacion de la maxima capacidad de adsorcidon para
cada una de las sustancias escogidas.

80 mL de cada una de las soluciones patron se colocé en contacto
con 1,0 g de carbon activado por 24 horas en agitacion constante. Se
tomo6 una alicuota de la solucion, se filtr6 y se centrifugé por 10
minutos y se midio en el espectro UV-VIS a la longitud de onda de
maxima adsorcidon de cada compuesto aromatico. El proceso se

repitié para obtener alicuotas a 48 y 72 horas.
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8. RESULTADOS Y DISCUSION

8.1 Caracterizacion de la mezcla de carbones activados

8.1.1 Determinacion porcentaje de humedad

De acuerdo a los analisis realizados, se determin6é un 5,5% en masa de
humedad en la mezcla de carbones activados. De acuerdo a la literatura se
encuentra dentro del rango de un carbon activado granular comercial
(Uribe, et al, 2013). Sin embargo, para cada una de las pruebas de
caracterizacion de la mezcla de carbones activados, las muestras fueron

previamente secadas como lo sugiere la norma.

8.1.2 Determinacion del porcentaje de cenizas

La tabla 2 presenta los resultados obtenidos en la determinacion del
porcentaje de cenizas para la mezcla de carbones activados comerciales,
cuyo promedio es 1,45%. De acuerdo con Uribe, Lopez & Gonzéalez (2013),
cualquier carbdn activado obtenido de materiales bituminosos u organicos
pueden contener hasta un 15% de cenizas. Dichas cenizas se encuentran,
generalmente, en forma de 6xidos metalicos, constituidos por elementos no

volatiles como Na, K, Ca, Mg, S, Fe, Si, Al y P (Moreno Pirajan, 2007).

Tabla 2. Determinacidn del porcentaje de cenizas de la mezcla de carbones activados.

Peso dela | Peso dela
Resultado

No. muestra muestra
. (%)

original (g) seca (g)
1 1,000 0,017 1,8
2 1,000 0,010 1,06
3 1,000 0,014 1,48
X 1,45
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8.1.3 Determinacién del tamafio de particula

La tabla 3 muestra los resultados obtenidos de la determinacion del tamafio
de particula de acuerdo a los tamices usados No. 40, 70 y 100. Se
evidenci6 que cerca del 2,74 % del carbon pasa a través del tamiz No. 40.

El carbén activado granular contiene un tamafio hasta de 6mm, mientras
gue los tamices usados son de tamafo de malla hasta 0,31mm para el
tamiz No. 40 segun estaba reportado en el mismo tamiz. Desde este punto
de vista, el tamafio del CAG es 20 veces el diametro de la malla de los
tamices usados. De acuerdo a estos resultados, se puede decir que no
tiene ninguna validez intentar separar este carbén activado granular por
tamafo de particula con los tamices que se realizo la prueba. Si se quisiera
hacer la clasificacién del tamafio de particula, con la mezcla de carbones
activados, se recomienda usar tamices entre numero 31/2 y 18 cuyos
tamafios de malla van entre 5,66 y 1 mm respectivamente, de acuerdo a US

Sieves Series and Tyler Mesh Size Equivalents,(2013)

Tabla 3. Resultados de la determinacion del tamafio de particula usando tamices No. 40,

70y 100.
No. Tamiz %
40 2,74
70 2,70
100 2,68

8.1.4 Determinacion del porcentaje de sustancias solubles en
agua
Al llevar a ebullicibn la muestra de carbon con agua destilada y
posteriormente al filtrarla al vacio, se obtuvo una solucién translucida pero
con color, como se muestra en la figura 8. Esto puede ser a que en la
solucion quedaron las sustancias solubles y polvo de carbén activado, de
tamafio inferior al tamafio de poro de los papeles filtros, como se evidencia

en la figura 9 donde se observan restos de carbén en el fondo de los vasos
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de precipitados. Se determin6 que la mezcla de carbones activados
contiene un 0,098% de sustancias solubles en agua. De acuerdo a
Standard Test Method D5029-98 (water solubles in activated carbon) la
importancia de las sustancias solubles en agua radica en que, en ciertas
aplicaciones, las cenizas, el color, la conductividad y/o el pH puede estar
influenciado por dichas sustancias. Por lo tanto esta determinacion puede
dar un primer indicio de qué tanto pueden afectar estas sustancias solubles
en el uso del carbén activado. Para el caso de estudio de este proyecto,
donde el carbon activado quiere ser usado para la remediacion de aguas
residuales, factores como la ceniza y/o el color, no seran determinantes.
Pero adicional a eso, teniendo en cuenta el resultado obtenido, de menos
de 0,1% de sustancias solubles en agua, se entiende que este valor es

irrelevante al momento de realizar la remediacién de aguas residuales.

Figura 8. Filtrado de la muestra en la determinacion del porcentaje de sustancias
solubles en agua.

Figura 9. Resultado obtenido de la determinacidn de porcentaje de sustancias solubles
en agua.
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8.1.5 Determinacién del pH en solucidn

El pH de la solucion de la mezcla de carbén activado fue de 7,903.De
acuerdo a Rodriguez Estupifian (2011), los carbones activados obtenidos a
partir de un material bituminoso tienen un pH mas basico cuando son
activados fisicamente, por lo general usando el método de nitrdgeno/vapor
de agua. De acuerdo al pH de la solucion, el carbén activado otorga la
presencia de heteroatomos de diversas formas de grupos superficiales de

caracter 4cido y béasico (Rodriguez Estupifian, 2011).

Los grupos funcionales sobre el carbon activado, aceptan o ceden protones,
llamandose sitios béasicos o sitios acidos respectivamente. Los sitios
basicos tienen carga positiva y por lo tanto atraen aniones por fuerzas
electrostéaticas que facilita la acumulacion del anion en la superficie. En el
caso contrario, los sitios acidos haran lo propio con los cationes (Moreno
Pirajan, 2007).

De acuerdo al resultado obtenido del pH en solucién, es posible afirmar que
la mezcla de carbones activados contiene mas sitios basicos que acidos en
su superficie, lo cual es diferente a decir que dicha mezcla no contenga
sitios &cidos, puesto que no se ha comprobado que realmente los contenga

0 Nno.

8.2 Determinacion de adsorcion de compuestos organicos aroméaticos.

8.2.1 Curva de calibracion de cada uno de los compuestos
seleccionados.

Se realiz6 la curva de calibracion para cada uno de los compuestos
aromaticos de acuerdo a las diluciones preparadas a partir de la solucion
patron, como se observa en la tabla 1. Debido a que se realiz6 un barrido
inicial para determinar la longitud de onda de maxima absorcion de cada
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uno de los compuestos, la curva de calibracion se realizé en dicha longitud
de onda (presentada en la tabla 4). Durante el analisis de los resultados se
tuvo en cuenta la ley Lambert-Beer, donde la absorbancia de la muestra es
directamente proporcional a la concentracion como se observa en la

ecuacion 5.

Ecuacion 5. Ley de Lambert-Beer
A=¢-C-L
Donde:
A= Absorbancia de la muestra

£= Absortividad molar, dada en unidades de Concentracién™ y Longitud™

L= Longitud del paso 6ptico que contiene la muestra (celda)

C= concentracién molar

La figura 10 muestra todas las gréficas de los resultados de las curvas de
calibracion que se procederan a explicarse mas adelante. La tabla 4 resume
las longitudes de onda de maxima absorcion (Amax) €n la cual fue realizada
cada una de las curvas de calibracion, la absorbancia del etanol a dicha
longitud de onda (como referencia), la ecuacion de la curva de calibracion y

el coeficiente de correlacion (R?) de la curva de calibracion.

La curva de calibracién para el salicilato de bencilo, salicilato de bencilo y
nerolina bromelia fue calculada con una ecuacién de regresién lineal de
R?=0,938, R?=0,994 y R?=0,878 respectivamente.

El caso del difenil éxido presenta un comportamiento anormal. Para iniciar,
el solvente sin el analito presenta una absorcion de 0,067. Pero cuando la
solucion contiene la concentracion mas baja de DO, tiene una absorcion de

de 0,863. Y a partir de esta solucién, las absorciones de las demas
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Figura 10. Curvas de calibracién de los compuestos aromaticos de estudio. A) salicilato
de bencilo SB. B) salicilato de amilo SA. C) nerolina bromelia NB. D) difenil xido DO.

Tabla 4. Resumen las longitudes de onda de maxima absorcidn, de cada una de las
curvas de calibracion, la absorbancia del etanol a dicha longitud de onda (referencia), la
ecuacion de la curva de calibracion y el coeficiente de correlacién.

Am) Absorbancia Absorbancia Ecuacion de la curva de R?
Etanol Ref Etanol Lab. calibracion
SB 353 0,046 0,042 y =1.153x + 0,381 0,9836
SA 352 0,046 0,043 y =0,8179x + 0,0942 0,994
NB | 347 0,048 0,046 y=1,262x + 0,795 0,878
DO | 286 0,067 0,066 No aplica N A

37




soluciones comienzan a reducir la absorbancia. Sin contar la absorbancia
del solvente (blanco), el compuesto presenta una funcion matemética de
tipo cuadratica, en donde la absorbancia disminuye a medida que aumenta

la concentracion.

Segun la ley de Lambert-Beer, la absorbancia de una solucion es
directamente proporcional a su concentracion, es decir, a mayor nimero de
moléculas, mayor interaccion de la luz con ellas (Diaz et al, 2006). En el
caso del difenil 6xido, no se cumple con este principio y posiblemente se
debe a que hay alguna interaccion entre el solvente con el analito
interfiriendo en la medicién. Otra explicacion podria ser, que hay algunos
compuestos del carbén activado, solubles en el solvente, que presenten
algun tipo de interaccidn con el analito y perturben la medicion. Pero en las
hipotesis antes planteadas, tiene que estar involucrado el analito, ya que si
fuera solo accionar del solvente, se hubiera tenido dificultades con la
medicién del salicilato de amilo que esta preparado en el mismo solvente.

Debido a que no tenemos una curva de calibracién clara, se descarta este

compuesto para realizar las pruebas de adsorcién con el carb6n activado.

8.2.2 Determinacion de la maxima capacidad de adsorcion para

cada una de las sustancias escogidas

Durante la experimentacion se observo que habian sustancias del carbon
activado que eran solubles en los solventes usados para las pruebas de
adsorcion, puesto que las muestras de cada patrobn quedaron oscuras
después del filtrado como se observa en la figura 11. Para tratar de reducir
el color oscuro en la muestra final, se realizaron varios filtrados en papeles
filtro con diferentes tamafos de poro e incluso se centrifugaron las

muestras, pero el color no desaparecioé por completo.
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Figura 11. Salicilato de amilo después del filtrado con carbén activado

Figura 12. Muestras blancos. De izquierda a derecha. 1) Etanol al 96% después del
filtrado con CA. 2) Dipropilenglicol después del filtrado con CA. 3) Etanol al 96%

Para tener un control sobre este oscurecimiento, se prepararon blancos
agregando 1,0 gramo de carbon activado en 80 mL de cada solvente por 24
horas, posteriormente se filtr6 y se centrifugd quedando una solucién como
se muestra en la figura 12. Dichas soluciones fueron empleadas como

blancos.
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Figura 13. Comparacion de los estudios de adsorcion. Grafica superior: resultados de las
absorbancias. Grafica inferior comparacidon de las concentraciones. Color azul, muestras
de Salicilato de Bencilo; color rojo, muestras de salicilato de amilo; color verde, muestras

de nerolina bromelia

8.2.2.1 Adsorcién salicilato de bencilo

Como se observa en la figura 13, las variaciones de las mediciones de las

absorciones no son tan significativas, pero al comparar los cambios en las

concentraciones, los valores adquieren un mejor significado.
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concentracion del patron se reduce en un 24,18% pasando de 1,5 a
1,1377M durante las primeras 24 horas. Los cambios durante las 48 y 72
horas no son significativos con respecto a la medicion realizada a las 24
horas (1,166M y 1,163M respectivamente). Esto indica que posiblemente el
carbon ya se ha saturado después de 24 horas. La capacidad de adsorcion
por parte de la mezcla de carbones activados es de 6,609g de SB por cada
gramo de CA (6,609g9ss*g ™ ca)

Hablar de una reduccion del 24% no es despreciable para este compuesto,
siendo uno de los compuestos mas usados en la fabricacion de fragancias,
pudiendo alcanzar hasta un 75% de su dosificacion dentro de una

formulacion en la preparacion de una fragancia.

8.2.2.2 Adsorcién salicilato de amilo

Como se observa en la figura 13, tanto la variacién en la absorcién como en
la concentracion es practicamente nula. La concentracion del patron se
reduce en un 0,94%, durante las primeras 24 horas, pasando de 1,5 a
1,486M. Para las muestras de 48 y 72 horas, los valores no son
significativos con respecto a la medicion realizada de 24 Horas (1,494 y
1,525 M respectivamente). En este caso la capacidad de adsorcién por
parte de la mezcla de carbones activados es de 0,2331g de SA por cada
gramo de CA (0,2331gsa*g™ca)

El resultado de adsorcion nula para este compuesto puede estar explicado

en varios factores como son:

El tamafio tridimensional de la molécula: teniendo en cuenta que el proceso
de adsorcién se lleva a cabo en los poros del carbon activado, es necesario
gue las moléculas del compuesto a adsorber, entren en los poros del
carbén y hagan contacto con la superficie del carbén activado donde
guedara adsorbido. Si no se realiza este proceso, la adsorcion no se lleva a

cabo(Universidad de Cordoba , s.f).
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Afinidad con la superficie del carbon activado: Teniendo en cuenta que
debe haber una atraccion electrostéatica entre la molécula y la superficie del
carbon activado, puede que no se tenga dicha afinidad (Ramos, et al,
2002).

La teoria también habla de afectaciones en la adsorcion por medio de la
temperatura y/o el pH de la solucion, pero se considera que estos factores
son menos probables a que afecten la adsorcion en este caso, puesto que
todas las pruebas se hicieron a la misma temperatura (a no ser que se
requiera alguna temperatura especial para que este compuesto se adsorba)
y el pH no se considera que se afecte mucho teniendo en cuenta que la
estructura molecular del salicilato de amilo no presenta grupos &cidos o
bésicos diferente al -OH también presente en el salicilato de bencilo (Lin
Hong, 1985).

Teniendo en cuenta que el salicilato de amilo y el difenil 6xido estan
preparados con etanol como solvente, se puede inferir que quizas este
solvente esté interfiriendo en el proceso de adsorcion, pues con el salicilato
de amilo la adsorcion fue minima y con el difenil 6xido no fue posible

realizar la curva de calibracion.

8.2.2.3 Adsorcién nerolina bromelia

De la misma manera como sucedié con el salicilato de bencilo, la nerolina
bromelia tuvo resultados aceptables, como se muestra en la figura 13. Las
variaciones de las mediciones de las absorciones no son tan significativas,
pero al comparar los cambios de las concentraciones, tiene un resultado
mas favorable, pues la concentracion del patrén se reduce en un 38.91%
para la muestra de 24 horas pasando de 1,0 a 0,611M. Para las muestras
de 48 y 72 horas los cambios de concentracion no son muy significativos
con respecto a la medicion realizada de 24 horas (0,647M y 0,681M
respectivamente). Posiblemente el carb6n ya se ha saturado después de 24

horas y lo que sucede posteriormente es que pueda empezar el proceso de
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desorcion, en donde las moléculas adsorbidas, vuelven a la solucion y por
ello pareciera haber un aumento en la concentracion de las muestras a las
48 y 72 horas. Para este compuesto la capacidad de adsorcién por parte de
la mezcla de carbones activados es de 6,1010g de NB por cada gramo de
CA (6,1010gns*g  ca)

Este compuesto generalmente lo encontramos en una dosificacion hasta del
30% para la fabricacion de una fragancia, y que se obtenga una reduccion

cerca del 40%, es un resultado realmente favorable para esta investigacion.

Como resultado final, se puede entender que desde una primera
aproximacion, se podria utilizar la mezcla de carbones activados
comerciales para realizar un tratamiento inicial en las aguas residuales de la
industria de las fragancias que contengan salicilato de bencilo y nerolina
bromelia. Sin embargo se deben realizar algunos otros estudios en donde
se logre analizar el tiempo de saturacion del carbén activado y poder
controlar otras variables como temperatura, pH e incluso hacer analisis de

adsorcion en continuo y no en un tanque agitado.
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9. CONCLUSIONES

Se obtuvo un porcentaje de humedad de 5,5% y un contenido de cenizas
del 1,45% en la mezcla de carbones activados.

Para la determinacion del tamafio de particula, se evidenciéo un paso del
2,74% de carbdén activado a través del tamiz N°40, posteriormente un
2,70% y 2,68% que pasan a través de los tamices N° 70 y 100
respectivamente. Se concluye que los tamices utilizados no son los
apropiados para clasificar el tamafio de particula de la mezcla de carbones

activados.

Se obtuvo un 0,098% de sustancias solubles en agua junto con trazas de

carbén activado.

El pH en soluciébn de la mezcla de carbones activados fue de 7,903.
Posiblemente el carb6n activado fue activado fisicamente, lo que le otorga
la presencia de mas grupos basicos que acidos en la superficie del carbon

activado.

De acuerdo a los resultados obtenidos de la caracterizacion del carbén
activado, se puede concluir que posiblemente este material fue obtenido a

partir de un material bituminoso y que fue activado fisicamente.

El tiempo Optimo de adsorcion para el salicilato de amilo y para nerolina
bromelia por parte de la mezcla de carbones activados es menor o igual a
24 horas, pues a partir de ese momento la absorcion no varia

significativamente.

Se obtuvo un resultado de adsorcién favorable por parte del salicilato de

bencilo y nerolina bromelia, ya que se reduce el 24,18 y 38,91% de las
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concentraciones respectivamente, para el salicilato de amilo un resultado
desfavorable, ya que ni siquiera el 1% de la concentracion disminuyé con

respecto a la concentracion inicial.
La capacidad de adsorcion por gramo de carbén activado es de 6,609gsg*g
ea 0,2331gsa*g™ca Y 6,1010gns*g ™ ca para el salicilato de bencilo, salicilato

de amilo y nerolina bromelia respectivamente.

No se logré obtener una curva de calibracion para el difenil 6xido. Se

concluye que el solvente y el analito interfieren en la medicién del mismao.
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10. RECOMENDACIONES

Se recomienda usar tamices de tamafios de poros mas grandes de
namero 31/2 - 18 cuyos tamafos de malla van entre 5,66 - 1 mm
respectivamente, y asi poder clasificar el tamafio de particula del
carbdn activado granular.

Se recomienda utilizar un carbon activado obtenido a partir de un
material organico y comparar la adsorcion con los resultados de esta
investigacion y poder determinar si son mas favorables debido a la
naturaleza del material.

Se recomienda usar papel filtro de grado 5 con un tamafio de poro
hasta de 2,5 micras y asi evitar el paso de trazas de carbon activado
gue pueda afectar la absorcion.

Se recomienda ensayar con otros solventes de tal manera que no
interfiera en la medicién del compuesto en el espectro UV-VIS.

Se recomienda continuar el estudio del fendbmeno de adsorcion con
diferentes variables para las materias primas estudiadas, que son

contaminantes del medio ambiente
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