ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA DE CHIMBORAZO

FACULTAD DE CIENCIAS
CARRERA QUIMICA

“ADSORCION DE FLUOR EN AGUAS SUBTERRANEAS
UTILIZANDO CARBON ACTIVADO DE LA CASCARILLA DE
ARROZ”

Trabajo de Integracion Curricular

Tipo: Proyecto de Investigacion

Presentado para optar al grado académico de:
QUIMICO

AUTOR: LUIS AMADO GUAINA REMACHE
DIRECTOR: Ing. CARLOS MEDINA SERRANO MsC

Riobamba — Ecuador
2022



© 2022, Luis Amado Guaifia Remache

Se autoriza la reproduccion total o parcial, con fines académicos, por cualquier medio o

procedimiento, incluyendo cita bibliografica del documento, siempre y cuando se reconozca el
Derecho de Autor.



Yo, LUIS AMADO GUAINA REMACHE, declaro que el presente Trabajo de Integracion
Curricular es de mi autoria y los resultados de este son auténticos. Los textos en el documento
gue provienen de otras fuentes estan debidamente citados y referenciados.

Como autor asumo la responsabilidad legal y académica de los contenidos de este Trabajo de
Integracién Curricular; el patrimonio intelectual pertenece a la Escuela Superior Politécnica de
Chimborazo.

Riobamba, 24 de febrero del 2022

Luis Amado Guaifia Remache
060394539-5



ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA DE CHIMBORAZO
FACULTAD DE CIENCIAS
CARRERA QUIMICA

El Tribunal del Trabajo de Integracion Curricular certifica que: El Trabajo de Integracién
Curricular; Tipo: Proyecto de Investigacion, “ADSORCION DE FLUOR EN AGUAS
SUBTERRANEAS UTILIZANDO CARBON ACTIVADO DE LA CASCARILLA DE
ARROZ”, realizado por el sefor: LUIS AMADO GUAINA REMACHE, ha sido
minuciosamente revisado por los Miembros del Tribunal del Trabajo de Integracién Curricular,
el mismo que cumple con los requisitos cientificos, técnicos, legales, en tal virtud el Tribunal

Autoriza su presentacion.

FIRMA FECHA

Dra. Nancy Cecilia Veloz Mayorga, PhD

PRESIDENTE DEL TRIBUNAL 2022-06-30
Ing. Carlos Alcibar Medina Serrano, MsC > —— ,
'.;“-\//’\:7," > ///4{‘-\)‘ -‘
DIRECTOR DE TRABAJO DE ,\///////:/\\/\ ~ 2022-06-30
INTEGRACION CURRICULAR 7 S B e
: N/ //
Ing. Maria Rafaela Viteri Uzcategui, MsC T\ / // /
( ). Lt VI
MIEMBRO DEL TRIBUNAL s 2022-06-30



DEDICATORIA

El presente proyecto de investigacion se la dedico a Dios, quien como guia estuvo presente en el
caminar de mi vida y permitirme el haber llegado hasta este momento tan importante de mi
formacion profesional. A mis padres: Luis y Amelia quienes con su amor, paciencia y esfuerzo
sembraron en mi las ganas de cumplir metas y fantasias. A mi fuente de inspiracion, Aracely, por
compartir su tiempo y ser complemento de vida. Al movimiento 24 horas de Alcoholicos
Anonimos “GRUPO CHIMBORAZO” por ensefiarme a vivir “solo por hoy”, por regalarme la
paz y la tranquilidad de la mano de un poder superior.

Luis



AGRADECIMIENTO

Agradezco a Dios por todas sus bendiciones del dia a dia, a mis padres y hermanos por ser apoyo
y fortaleza en aquellos momentos de dificultad y debilidad. A compafieros pasajeros y
permanentes de clase quienes hicieron que las experiencias de vida se conviertan en anécdotas.

También quiero agradecer a los docentes de la carrera de Quimica de la Escuela Superior
Politécnica de Chimborazo por haber compartido sus conocimientos y experiencias, de manera
especial al Ingeniero Carlos Medina, tutor de este proyecto de investigacion, quien con su
experiencia, conocimiento y motivacion me orientd a culminar este trabajo con los mejores
resultados posibles. Asi mismo deseo expresar mis agradecimientos a los moradores de la

comunidad Jesus del Gran Poder por su valioso aporte para esta investigacion.

Luis



TABLA DE CONTENIDO

INDICE DE TABLAS. ...ttt iX
INDICE DE FIGURAS.......coitiiiieitete ettt X
INDICE DE GRAFICOS.......cooiiiiieiisieieie st Xi
INDICE DE ECUACIONES ......ooiiieieteeete ettt sas s Xii
INDICE DE ANEXOS ...ttt sese ettt s s ses st xiii
RESUMEN. ...t r e r e nr e nreareene s Xiv
ABSTRACT LR r e n e nrenes XV
INTRODUGCCION ..ottt se ettt 1

CAPITULO I

1 MARCO TEORICO REFERENCIAL ....cococviieetieeeeceeveseeessesieees s, 5
1.1. Antecedentes de 1a INVEStIgaciON ..o 5
1.2. AQUA SUDTEITANEA.......ci it sre st sreare s 5
1.2.1.  Calidad del AQUa SUDLEITANEA ........ccveiviiiiiiiiieie ettt st sre 6
1.3. [ 1T OSSOSO PR PP 9
1.3.1.  Fldor y Contaminacion en Aguas SUDLEITANEAS ..........ccceevveveeiiereieesese e sre e sie e 9
1.3.2.  Efectos por Ingestion de FIUOr ... 9
1.3.3.  Métodos de RemocCion de FIUOT...........ciiiiiiiiiieieeeseee e 11
1.3.3.1. Métodos de remocion de @lt0 COSIO .......ccviirirerieieieiee e 11
1.3.3.2. Métodos de remocion de Dajo COSLO ......ccviviiieiiiiieie et 11
1.4, (O 1ok 1 ] | F= Mo (-1 N o o SR SSSSSS 12
1.4.1.  Composicion Quimicay Propiedades.............cocuorirriiiineninereesesesese s 13
1.5. CarbON ACTIVAAOD.......c.ociiiciiceeee e et 14
1.5.1.  COMPOSICION QUIMICA .e.veviieiiieieieisie ettt 15
152, ESrUCIUIA FISICA.....cuviiiiiiiiiiiicieee ettt e 15
1.5.3.  Propiedades del carbin activado............covereiiniiniiieeee s 16
1.5.4.  Tipos de carbOn aCtivVado ..........courueirieiiiiniereie s 16
1.6. MELOAOS A& ACLIVACION ..ottt 18
1.6.1.  ACLIVACION FISICA ...cvvcveiviiiicicciccc e 18
1.6.2.  ACtIVACION QUIMICEA ....eovieiiitiiic ettt sttt s beene e e 19
1.6.2.1. Activacion utilizando &cido fOSFOrICO .........cccvvereeieic e 20
1.7. A Y] o1 [0 o OSSR 20



1.7.1.

1.7.1.1.
1.7.1.2.

1.7.2.

1.7.2.1.
1.7.2.2.

1.7.3.

QLI o Lo Lo [e2R= Vo K Yo o1 [0 ] o ISP 21

AASOICION FISICA. .. eviviieiieieieie ettt 21
AdSOICION QUIMICA .1.ccveiitiiiie ettt ebe e e e be e sbe e sbeesaeesabesbeenbeeebeesrneas 22
1SOtErMAs € AUSOTCION .....veviiieiiiiie et e 22
Isoterma de adsorcion de LangmMuUir.........ccccceeiiieeieiesie e 22
Isoterma de adsorcion de FreundliCh...........ccoooveiiiiiii s 23
Factores que influyen en la capacidad de adSorcion .........c..ccocevevveiinivsienieseseriennens 24

CAPITULO II

2.1.

2.1.1.
2.1.2.
2.1.3.
2.14.

2.14.1.
2.14.2.
2.14.3.
2.14.4.
2.145.

2.2.
2.2.1.
2.2.2.

2.2.2.1.
2.2.2.2.
2.2.2.3.
2.2.24.

2.2.3.

2.2.3.1.
2.2.3.2.
2.2.3.3.
2.2.34.
2.2.3.5.
2.2.3.6.

2.2.4.

MARCO METODOLOGICO .......coieieeiesiieeseseeesesessiesisss st senessesssnes s 25
Disefio de 1a INVESHIGACION ..........cooviiiiiiiiiee e 25
Localizacion de €StUTIO........cc.eveieiiiciiese e 25
UNIdad de aNAlISIS.........cceiuirieieieiccce e 25
PODBIACION dE ESTUAIO ... c.veviieicieieee e 25
SeleCCiON de 18 MUESIIA .....ccveiveieieeee et 26
IVIUBSEIBO ...ttt b ettt ettt e s bt sbe e sae e s b e e b e e b e e nbeennee s 26
MELOAOS Y MALEIIAIES ......cvecieciicie et re e 26
TOMA A8 MUESEIA ...ttt st ettt sttt enes 27
Transporte de 1a MUESLIA..........ccviieie et rs 27
Analisis fisicoguimICo del aQUA........ccevveiiiiiic e 27
Parte EXPErimental...........ccccoooiiiiiiie sttt s 28
Acondicionamiento de la Materia Prima..........ccocoiviiieiineneneeeesese e 28
Caracterizacion de 1a Materia Prima.........cocoveiereiniiniieiese e 28
Contenido de NUMEAAA .........coviieieere e 28
COoNENIAO U8 CEMIZAS ... .evveveeiecie ettt te sttt stesteeseestesreebenae s 28
Contenido de Materias VOIALIES ...........ccvciiiieiiirieieceee e 29
CADON FIO. ettt 30
Sintesis de CarbON ACLIVAGO ..........ccveiveiiiiiie e 30
Obtencién del Carbon de la Cascarilla de Arroz..........ccooverieiienseneeee s 30
Preparacion de la solucion de Acido FOSFOMICO ........ocuvvreiveverereirsceeseseeesenieneees 30
Activacion del Carbdn de la Cascarilla de Arroz...........cceeevevevieicieiiece e, 31
Rendimiento del CarbOn ACtIVAAO..........cccvveieieieiicce e 31
Procedimiento elaboracion del filtro...........ccooeeiiiiiiieseeeee e 32
Evaluacion de AdSorcion de FIUOK .........ccooeiieieiice e 32
Caracterizacion de CarbOn ACHIVAAO .........ccccererierieieisiee e 32



2.24.1.
2.24.2.
2.24.3.
2.3.

Espectroscopia Infrarrojo con Transformada de FOurier...........ccooevevviiciiivecienenn, 33

Microscopia Electronica de Barrido..........cccoccveieiiciiiiciccecc e 33
ANALISIS BET ...ttt bbbt 33
Disefio EXPEriMENTAl ........cccociuiiieiiie s 34

CAPITULO Il

3. RESULTADOS Y DISCUSION DE RESULTADOS........cccoovvereeeriesreisssiieiennns 35
3.1. Caracterizacion de Materia Prima........ccccoovviiiieiieiiiince e 35
3.2. Caracterizacion de CarbOn ACtivado..........c.ccoouereiiiiiiiiniice e 36
3.2.1.  Rendimiento del Carbdn ACtIVAAO ........cccereiieieiiicecec e 36
3.2.2.  ANALISIS FISICOQUIMICOS ....vvviiiieiiiieisiese et 37
3.2.3.  Analisis de espectroscopia FT-1R........ccccciiiiiiiriiiseese e 38
3.2.3.1. Espectro FT-IR de la Cascarilla de Arroz (CCA) ..o 38
3.2.3.2. Espectro FT-IR de la Cascarilla de Arroz..........cccooviiiiiiieieieiesiee s 39
3.2.3.3. Espectro FT-IR del Carbon Activado (CA) al 65%........cccccceveeieiiiiienieneeie e 39
3.2.3.4. Espectro FT-IR del Carbon Activado (CA) al 75%........cccccevveiieiiiiieiececce e 40
3.2.3.5. Espectro FT-IR del Carbon Activado (CA) al 85%........cccccvveiieiiiiienienecie e 41
3.2.4.  Analisis de MicroSCoPIia SEM........cccciiiiiiiiieieie e st sre s 41
325, ANALISIS BET ..ot 45
3.3. Evaluacién de la Adsorcion de FIUOr (F) ... 46
3.3.1.  Analisis de Varianza ANOVA para la Adsorcion de FIUOr ...........cccccovveveieiveiennnn, 48
3.3.2.  Optimizacién de la concentracion y masa para la adsorcion de fldor...................... 51
3.3.3.  Isotermas de Adsorcion de Langmuir y Freundlich............ccocoviiiiiiiiiiceien, 52
CONCLUSIONES. ...t et e et e e st e e st e e e be e e tae e snteeesaaeeaneeas 57
RECOMENDACIONES. . ...ttt st e s te e st e e sta e e ste e e snreeareaens 58
GLOSARIO

BIBLIOGRAFIA

ANEXOS

viii



INDICE DE TABLAS

Tabla 1-1.
Tabla 2-1.
Tabla 3-1.
Tabla 1-2.
Tabla 2-2.
Tabla 1-3.
Tabla 2-3.
Tabla 3-3.
Tabla 4-3.
Tabla 5-3.
Tabla 6-3.
Tabla 7-3.
Tabla 8-3.
Tabla 9-3.
Tabla 10-3.
Tabla 11-3.
Tabla 12-3.

Tabla 13-3.

Tabla 14-3.

Requisitos Fisicos y Quimicos del Agua Potable ...........ccccceoeviiiciieic e 8
Composicién Quimica de la Cascarilla de Arroz..........cccocveveviviieeveiieic e 13
Composicién Elemental de la Cascarilla de Arroz .........ccccecveveieeveiniie v 13
Preparacion de Acido FOSTOrCO (HaPOL4) w...vovvevoeceeveeeeeeeeeeessseveves e snsseesee s 31
Base del Disefio Experimental para la Adsorcion de FIUOF ...........ccccoceoiiiiinnne. 34
Anédlisis Proximo de la Cascarillade Arroz (CCA) ... 35
Anélisis Fisicoquimico del Carbon Activado (CA) ......ccccereineiiriiiicirereeee 37
Radio de 10S poros del CA @l 6590 ........ccoveiiiiiiiiieie e 42
Radio de 105 poros del CA @l 75%0......cceiiiiiiiiieie e 43
Radio de 105 poros del CA @l 85%0.......cciveiiiiiieieiece e 45
Referencias del Area Superficial BET para CA de Cascarilla de Arroz................ 46
Prueba de laboratorio para la Adsorcion de FIUOr ... 47
Prueba de campo para la Adsorcion de FIGOr ..........cccccevveiiiiiiiicciece e 47
Anadlisis de Varianza ANOVA para la Adsorcion de FIGor.........c.ccccoveeiivcnennenn, 48
Coeficiente de Regresion para la Adsorcion de FIUOr ..........ccccoeevviiiievccieceennn, 50
Respuesta de Optimizacidn para la Adsorcion de FIUOr .........cccceoveviiieiiiieccennn, 51

Variacion de la capacidad de adsorcion de Flaor en funcién a la concentracion de
H3PO, y masa de CA — Isoterma de Langmuir..........coccoeeererieieeiinienenenesieseeeenns 53
Variacion de la capacidad de adsorcion de Flaor en funcién a la concentracion de
H3PO4 y masa de CA — Isoterma de Freundlich ...........cccocveveiiiiiiiiicc e 54
Parametros de las Isotermas de Langmuir y Freundlich para la Adsorcion de Fltor

a diferentes concentracion@s de HaPOs.......eevveeiiiieeeeeeeeeeeeeee e e e 56



INDICE DE FIGURAS

Figura 1-1. Agua subterrdnea como parte del ciclo hidroldgico...........cccocevvvieviiiicc s 6
Figura 2-1. Caridpside de arroz y SUS ESIIUCTUIAS .......ccvevveiveeievieeeeitese e e sreseesresraesaesreennesee e 12
Figura 3-1. Arreglo estructural de las capas planas de grafit0...........ccccoovvvviiiiv i, 14
Figura 4-1. Estructura de las capas de carbOn activado .............ccceovreviieiineniiiscnne e 15
Figura 5-1. Grupos funcionales presentes en la superficie de carbon activado ...............c........ 16
Figura 6-1. Tipos de carbon activado de acuerdo con el tamafio de 10S poros...........ccceeeveee. 17
Figura 7-1. Tipos de carbon activado de acuerdo con el tamafio de las particulas................... 18
Figura 8-1. Proceso de activacion térmica del carbOn ... 19
Figura 9-1. Procedimiento general para activacion quimica del carbon ... 20
Figura 10-1. Etapas de adsorcion de carbon activado............ccecvreireiineinenneseee s 21
Figura 1-2. Comunidad Jests del Gran Poder ...............oooiiiiiiiiiii e 25
Figura 2-2. PUNtOS 08 MUESEIEO. .........eiueieieieiisiisie et 26
Figura 1-3. Rendimiento del Carbdn Activado (CA) ......cooviiiiii i, 36
Figura 2-3. Espectro Infrarrojo de la Cascarilla de Arroz (CCA)....ccocevveviiiiic i, 38
Figura 3-3. Espectro Infrarrojo de la Ceniza de Cascarilla de Arroz.........cccceeevvieevevvenennnn, 39
Figura 4-3. Espectro Infrarrojo del Carbdn Activado (CA) al 65%.........cccccvevvevvieeieieciiennnn, 39
Figura 5-3. Espectro Infrarrojo del Carbdn Activado (CA) al 75%......c.ccccvveveivceeneieciiennnn, 40
Figura 6-3. Espectro Infrarrojo del Carbdn Activado (CA) al 85%........ccccccvevevveeeieieciennnn, 41
Figura 7-3. Micrografia SEM del Carbon Activado (CA) al 65% a) 1x120, b) 1x500, c) 1x2000

................................................................................................................................ 42
Figura 8-3. Micrografia SEM del Carbon Activado (CA) al 75% a) 1x500, b) 1x1400, ¢)1x2000

................................................................................................................................ 43
Figura 9-3. Micrografia SEM del Carbon Activado (CA) al 85% a) 1x500, b) 1x1100, ¢)1x2000

................................................................................................................................ 44
Figura 10-3. Isotermas de adsorcion con N2 a 77 K de los carbones activados....................... 46



INDICE DE GRAFICOS

Graéfico 1-3. Efectos principales del CA en la adsorcion de FIGOr...........cccccevevviieieveciicnnnn, 49
Graéfico 2-3. Grafico de Pareto sobre los efectos principales del CA en la adsorcién de Fldor 50

Grafico3-3. Superficies de respuesta estimadas para los efectos interactivos Masa vs

ConcentraCion de HaPOu......vcviviiiiieeieese e 52
Grafico 4-3. Ajuste de datos al modelo de Isoterma de Adsorcion de Langmuir ..................... 55
Gréfico 5-3. Ajuste de datos al modelo de Isoterma de Adsorcion de Freundlich.................... 55

Xi



INDICE DE ECUACIONES

Ecuacion 1-1: Modelo de LangmMUIE ......c.covieeieieeieiecee e ste ettt sre e 23
Ecuacion 2-1: Modelo de FreundliCh ..o 23
Ecuacion 3-1: Modelo logaritmico de Freundlich ............ccccovoieiiiiiiiieccec e 24
Ecuacion 1-2: Contenido de CeNIZAS ........oeuiuirieeiiee e 29
Ecuacion 2-2. Contenido de Materias VOIALIES.............ccceveeieiiciesece e 29
Ecuacion 3-2: DiluCiOn de SOIUCIONES.......c.cveveiieiiieiesiesieee et 30
Ecuacion 4-2. Porcentaje de ReNAIMIENTO ........coooeiiiiiiiiiieceeee s 31

Xii



INDICE DE ANEXOS

ANEXO A: INFORME DE ANALISIS DE LIXIVIADOS EN AGUAS SUBTERRANEAS DE
LA COMUNIDAD JESUS DEL GRAN PODER

ANEXO B: INFORME DE RESULTADOS DEL ANALISIS BET

ANEXO C: CARACTERIZACION DE MATERIA PRIMA (CASCARILLA DE ARROZ)

ANEXO D: SINTESIS DE CARBON ACTIVADO

ANEXO E: CARACTERIZACION DEL CARBON ACTIVADO

ANEXO F: RECOLECCION DE LA MUESTRA

ANEXO G: EVALUACION DE LA ADSORCION DE FLUOR

Xiii



RESUMEN

El propdsito de esta investigacion fue la obtencion de carbdn activado a partir de la cascarilla de
arroz para la adsorcion de fldor en aguas subterrdneas de la comunidad Jesus del Gran Poder
perteneciente al cantén Guano provincia de Chimborazo. La sintesis del adsorbente se realizo
mediante activacién quimica utilizando acido fosforico a tres diferentes concentraciones: 65%,
75% y 85%. Los carbones activados sintetizados se caracterizaron mediante analisis
instrumentales que comprendieron la espectroscopia infrarroja transformada de Fourier,
microscopia electronica de barrido y analisis del area superficial permitiendo determinar las
caracteristicas fiscas del adsorbente. Para la evaluacion de la adsorcion se realizd un disefio
factorial multinivel de 27 repeticiones y dos variables experimentales: concentracion del agente
activante y masa del carbon activado. Para ejecutar la experimentacién se elaboraron filtros
utilizando 2, 6 y 10 gramos de adsorbente en donde se vertié el agua recolectada de la comunidad
con una concentracion inicial de 1,99 ppm para luego medir la concentracion final de fltor y asi
evaluar su eficiencia mediante las isotermas de Freundlich y Langmuir. El carbon sintetizado al
85% presentd un area superficial de 780,0 m2/g y una estructura homogénea constituida por
mesoporos (60%) y microporos (40%) necesarios para la remocion de iones fltor. En base a los
coeficientes de regresion R2 (0,9463) se determind que el proceso de adsorcion se ajusté al
modelo de Langmuir, desarrollandose en una superficie homogénea en una sola capa, removiendo
hasta un 69,35% de iones fllor. En sintesis, la adsorcidn de fluor se optimizé utilizando é&cido
fosforico al 83,7% y 7,5 gramos de carbdn activado para mantener la concentracion de flGor por
debajo del parametro de calidad 1,5 ppm. Se recomienda investigar métodos de post-tratamiento
guimico en el carbén activado con la finalidad de desarrollar grupos funcionales especificos que

favorezcan la remocién de fltor.

Palabras clave: <ACTIVACION QUIMICA>, <AGENTE ACTIVANTE>, <REMOCION>,
<PIROLISIS>, <ISOTERMAS DE ADSORCION>

1534-DBRA-UTP-2022
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ABSTRACT

The purpose of this research was to obtain activated carbon from rice husk for the adsorption of
fluoride in groundwater of the Jesus del Gran Poder community belonging to Guano city, province
of Chimborazo. The synthesis of the adsorbent was performed by chemical activation using
phosphoric acid at three different concentrations: 65%, 75% and 85%. The synthesized activated
carbons were characterized by instrumental analyses that included Fourier transformed infrared
spectroscopy, scanning electron microscopy and surface area analysis allowing to determine the
physical characteristics of the adsorbent. For the evaluation of adsorption, a multilevel factorial
design of 27 repetitions and two experimental variables were carried out: concentration of the
activating agent and mass of the activated carbon. Doing the experimentation, filters were
elaborated using 2, 6 and 10 grams of adsorbent where the water collected from the community
was poured with an initial concentration of 1.99 ppm then measure the final concentration of
fluoride and evaluate its efficiency by means of the Freundlich and Langmuir isotherms. The
carbon synthesized at 85% presented a surface area of 780.0 m2/g and a homogeneous structure
consisting of mesopores (60%) and micropores (40%) necessary for the removal of fluorine ions.
Based on the regression coefficients R2 (0.9463) it was determined that the adsorption process
was adjusted to the Langmuir model, developing on a homogeneous surface in a single layer,
removing up to 69.35% of fluorine ions. In summary, fluoride adsorption was optimized using
83.7% phosphoric acid and 7.5 grams of activated carbon to keep the fluoride concentration below
the 1.5 ppm quality parameter. It is recommended to investigate methods of chemical
aftertreatment in activated carbon in order to develop specific functional groups that favor the

removal of fluoride.

Keywords: <CHEMICAL ACTIVATION>, <ACTIVATING AGENT> <REMOVAL>,
<PYROLYSIS>, <ADSORPTION ISOTHERMS>

Lic. Edison Renato Ruiz L6pez

Cl: 060395704-4
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INTRODUCCION

El consumo de agua en el mundo es de 1386 millones de Km®/afio, de estos el 97,5% es agua
salada, el 2,5% (35 millones de km?®) es agua dulce; de esta cantidad, el 30% del agua son
subterraneas distribuidas en fuentes de aguas y manantiales no protegidos (CNA 2011, p. 115).

En Ecuador, el volumen de agua consumida se acerca a los 414’000 173 m®/afio, de los cuales el
28,9%, corresponde a la explotacion de fuentes subterraneas mismas que se caracterizan por
presentar valores de pH que varian entre 6,5-8,5 y constituyentes quimicos que se encuentran en
menor concentracion, como: S?, Br,, I, PO43, BO?®, F, Fe?, Mn*2, Zn*2 Sin embargo, estos
constituyentes quimicos pueden sobrepasar los criterios de calidad para agua de consumo humano
(L6pez 2018).

El flbor tiene efectos tanto benéficos como perjudiciales para la salud humana (Boischio 2003) y se
encuentra propagado en el medio ambiente; por lo tanto, es probable que contengan al menos una
pequefa cantidad de flor (OMS 2002, p. 53). La reaccién del fltor con el agua da lugar a la
formacion de fluoruro de hidrégeno y oxigeno, asi como perdxido de hidrégeno y difluoruro de
oxigeno en cantidades menores (ATSDR 2014, p. 3).

Aunque el fluor se encuentra naturalmente en las fuentes de agua, las concentraciones elevadas
pueden ocasionar alteraciones en el sistema inmunoldgico, dafios genéticos, cancer, disfuncion
tiroidea, fluorosis dental clinica y fluorosis esquelética (OMS 2002, pp. 6-7). Entidades reguladoras
nacionales e internacionales como la Organizacion Mundial de la Salud (OMS) y el Instituto
Ecuatoriano de Normalizacién (INEN) establecen que el limite permisible de flior en el agua
potable no supere los 1,5 mg/L.

La preocupacién por disminuir la concentracion de fldor en aguas subterraneas se ha dispuesto en
realizar estudios de remocidn utilizando técnicas de adsorcidn con materiales de facil adquisicion
(Trejo and Hernandez 2004, p. 2). La eficiencia y la viabilidad del método dependera del costo y de la
accesibilidad a la materia prima adquirida en el mercado local (Trejo and Hernandez 2004, p. 3).

La cascarilla de arroz posee buenas propiedades adsorbentes debido a su alto contenido de silice
y la activacion del carbon obtenido de este residuo vegetal ha demostrado ser un eficiente
removedor de elementos toxicos como fltor y del arsénico (Ghosh, Chatterjee and Ganguly 2014, p. 187).
El carbén activado al someterlo a un tratamiento fisico o quimico incrementa la porosidad,
superficie interna y el contenido superficial de grupos quimicos como el oxigeno y el nitrégeno
que le confieren gran capacidad de adsorcion de moléculas consideradas contaminantes (Pereira,

Cedefio and Romerosa 2017, p. 771).



PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

La OMS sefiala que 844 millones de personas carecen de un servicio basico de suministro de agua
potable, cifra que incluye a 159 millones de personas que dependen de aguas superficiales.

En la provincia de Chimborazo, en los cantones de Riobamba y Guano existe un total de 37
fuentes de agua de los cuales 22 (59,5%) se encuentran en operacion (Reino 2013, p. 103). Las fuentes
que abastecen a la comunidad Jesus del Gran Poder perteneciente al canton Guano suministra un
caudal promedio de 36 L/minuto y es empleada principalmente para consumo doméstico.

El agua es considerada como fuente principal de flior (Boischio 2003), el consumo prolongado en
concentraciones superiores a 1,5 mg/L es la principal causa de fluorosis dental y esquelética,
trastornos gastrointestinales y disfuncion renal (Vazquez and Bonilla 2001, p. 108). Esta problematica
ha generado el desarrollo de normas que regulan la cantidad de estos iones especificando la
concentracién maxima permisible que debe contener el agua para consumo humano. Es asi como,
en Ecuador la INEN establece una concentracion maxima de 1,5 mg/L para el agua de consumo
humano (INEN 2014, p. 2).

La fuente de agua de la comunidad Jesus del Gran Poder presenta una concentracion de fldor
superior a los 1,9 mg/L representando una problematica para los pobladores de la localidad.
Existen diversos métodos de remocion de bajo costo incluyendo la adsorcién con alumina
activada, coagulacion-precipitacion, con carbon animal, o con materiales locales de féacil
adquisicion gue sea econémicamente rentable y que presenten una alta efectividad en la remocion
de agentes contaminantes como el fltor y el arsénico (Trejo and Hernandez 2004, p. 2). Por lo tanto, el
problema de esta investigacion se plantea de la siguiente manera: ¢Con el carbdn activado
obtenido de la cascarilla de arroz se logra la adsorcion de fldor presente en aguas subterraneas de

la comunidad Jesus del Gran Poder?

JUSTIFICACION

En la provincia de Chimborazo, cantén Riobamba comunidad Jesus del Gran Poder, el agua de
consumo humano presenta concentraciones de fltor superiores a los 1,9 mg/L excediendo el
limite (1,5 mg/L) permisible por el INEN (Boischio 2003). Debido a los altos niveles de fluor, la
poblacion presenta cuadros de fluorosis dental y esquelética por el constante consumo de agua
con este contaminante (OMS 2002).

El agua proveniente de las fuentes incide directamente en la salud de los pobladores de la
comunidad ya que no cuenta con ninguna planta de tratamiento para agua potable. En base a lo
expuesto anteriormente, la propuesta de este estudio tiene como finalidad sintetizar carbon

activado eficiente y de bajo costo para la remocién de fltor; la cual al ser integrada en el
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tratamiento de agua potable disminuya la concentracion de este constituyente por debajo de 1,5
mg/L ajustandose a la norma NTE INEN 1108 (INEN 2014).

La remocion del fltor se lo realizara mediante el método de adsorcidn por carbén activado, puesto
a que la adquisicion de materia prima es muy asequible y el costo de implementacién es de bajo
costo respecto a otras tecnologias como métodos electroquimicos, intercambio idnico y osmosis
inversa mismas que son implementadas principalmente en paises de primer mundo en donde la
concentracion de fldor en el agua potable no supera los 0,25 ppm (Trejo and Hernandez 2004). La
cascarilla de arroz al ser considerada como un desecho agricola y al contener un alto porcentaje
de celulosa, fibra bruta y ceniza, sirve como un buen adsorbente de bajo costo para elementos
téxicos como fllor, arsénico, etc. (Trejo and Hernandez 2004).

La activacion de la cascarilla de arroz se lo realizard mediante un método quimico, pues segun
Pereira, Cedefio and Romerosa (2017) dicho método proporciona altos rendimientos, se desarrolla a
bajas temperaturas, requiere un menor tiempo de activacién y el grado de porosidad es mucho
mayor a diferencia del método fisico. Ademas, con el carbon activado obtenido se realizaran
ensayos a nivel de laboratorio comprobando su rendimiento de adsorcion dejando en claro la
eficiencia del adsorbente en la remocién de flGor mejorando los estandares de calidad del agua y

por ende la de los moradores de la comunidad Jesus del Gran Poder.



OBJETIVOS

Objetivo General

o Obtener carbon activado a partir de la cascarilla de arroz para la adsorcién de fllor en aguas

subterraneas de la comunidad Jesus del Gran Poder.

Obijetivos Especificos

e Caracterizar la materia prima (cascarilla de arroz) mediante analisis de humedad, ceniza,
materias volatiles y carbén fijo para establecer su aplicacion en la sintesis de carbon activado.

o Sintetizar carbon activado mediante activacion quimica utilizando acido fosférico a diferentes
concentraciones para evaluar la eficiencia en la adsorcion de fltor.

e Caracterizar el carbon activado mediante analisis fisicoquimicos e instrumentales para
determinar las caracteristicas del adsorbente.

e Evaluar la adsorcion de fldor en aguas subterraneas mediante ensayos experimentales para

validar la eficiencia del carbdn activado.



CAPITULO |

1. MARCO TEORICO REFERENCIAL

1.1.  Antecedentes de la Investigacién

En la investigacion realizada por el departamento de Ingenieria Quimica de la Universidad de
Bharati Vidyapeeth en la India (Deshmukh, Attar and Waghmare 2009), el carbon de la cascarilla de
arroz se obtuvo en la mufla a una temperatura de 250°C durante 5 horas. Para la activacion
quimica se utiliz6 &cido nitrico 1N en una relacion 1:1 en peso, obteniendo carbon activado con
una eficiencia del 65% en la remocion de fldor. El punto maximo de adsorcidn se obtuvo a un pH
de 2-10 y el tiempo de contacto fue de 90 minutos a 40 rpm.

Por otra parte, Ghosh, Chatterjee and Ganguly (2014) en su estudio, obtuvo carbén activado a partir de
la cascarilla de arroz con una eficiencia del 85% en la remocion de flGor. Para ello se mantuvieron
constates el tiempo (180 minutos) y la temperatura en el interior de la mufla (300°C) para
aumentar su porosidad.

De manera similar, autores como Benitez, Pacheco and Sandoval (2017) estudiaron la remocion de flior
utilizando hueso bovino calcinado a una temperatura de 450°C, demostrando una eficiencia del
84,31%. Sin embargo, el inconveniente surgio al realizar la prueba organoléptica ya que se detectd
un leve sabor y olor a carbon y putrefaccion.

Otras investigaciones (Vinish V Nair citado en Pushpa and Radha 2019) han determinado que la cascarilla
de arroz junto con la moringa oleifera es un adsorbente ideal para la remocién de fltor, alcanzando
una eficiencia del 98,1% con un tiempo de contacto de 30 minutos. Para el disefio del filtro se
emplearon 75% de carbdn activado de cascarilla de arroz y 25% de moringa oleifera con un

espesor de 4 cm y se redujo fundamentalmente la turbidez junto con un 90% de fltor en el agua.
1.2.  Agua Subterranea
Es aquella agua existente bajo la superficie terrestre que puede ser colectada mediante

perforaciones, tineles o galerias de drenaje que fluye naturalmente hacia la superficie a través de

manantiales o filtraciones a los cursos fluviales (Ordofiez 2011a, p. 9).



Figura 1-1. Agua subterranea como parte del ciclo hidrolégico

Fuente: Ordofiez, 2011.

El agua subterrdnea se encuentra en casi todas partes y su calidad en general es muy buena. El
hecho de que el agua subterranea esta almacenada bajo tierra ayuda a que no se contamine y
conserve su calidad. Adicionalmente, el agua subterranea es un recurso natural que se encuentra
muchas veces cerca de los consumidores finales y por lo tanto no se necesitan grandes inversiones
en términos de infraestructura, tratamiento y transporte normalmente necesario para el agua

superficial (IGRAC 2011).

1.2.1. Calidad del Agua Subterranea

La disponibilidad de los recursos hidricos subterraneos para determinados tipos de uso depende
fundamentalmente de la calidad fisicoquimica, biolégica y radiolégica. La calidad del agua es
definida por su composicion y por el conocimiento de los efectos que pueden causar sus
constituyentes (Reino 2013, p. 2). El conjunto de todos los elementos que la componen permite
establecer patrones de calidad de agua, clasificandola de acuerdo con los limites establecidos y
los usos para la que es apta (humano, agricola, industrial, o abrevadero de ganado).

Segun el Ministerio de Ambiente (2004, p. 294) el agua de consumo humano y uso doméstico es aquella
gue se emplea en actividades como:
a) Bebiday preparacion de alimentos para consumo humano.

b) Satisfaccion de necesidades domésticas individuales o colectivas tales como higiene personal

y limpieza.

Para determinar la calidad de las aguas subterraneas es importante conocer los componentes, asi
como la concentracion en la que se encuentran disueltas dichas sustancias pues en principio el
agua subterranea tiende a aumentar las concentraciones de estos componentes a medida que se
infiltra y aumenta su recorrido en los distintos acuiferos. Ademas de la composicion del agua,
Reino (2013, pp. 4-5) considera que existen ciertas caracteristicas fisicas que determinan su calidad

como las que se detallan a continuacion:



Temperatura: Es la caracteristica que depende del gradiente geotérmico, que incrementa 1°C
conforme aumenta 30 metros de profundidad.

Conductividad eléctrica: Es la capacidad del agua para conducir la corriente eléctrica y se
mide en pS/cm. Su valor aumenta en funcion de las sales disueltas en forma de iones y la
temperatura. Para aguas subterraneas los valores van desde muy bajo hasta muy altos.

Color: Hace referencia a las sustancias disueltas en agua, generalmente materia organica.
Olor y sabor: Son parametros subjetivos, aguas con cloruros mayor a 300 mg/l tienen sabor
salado, mientras que SO,%~ mayor a 400 mg/l tienen sabor amargo y salado.

Turbidez: Se refiere a la dificultad del agua para transmitir la luz, debido a la presencia de
solidos en suspension como: limos, arcillas, materia organica que impiden el paso de luz.

pH: Es la medida de concentracion de hidrogeniones presentes en el agua. En aguas
subterraneas los valores oscilan entre 6,5 a 8,5.

DQO: Demanda quimica de oxigeno (DQO), es la capacidad que tiene el agua para consumir
oxigeno durante procesos quimicos. Generalmente en aguas subterraneas los valores son de 1
a5 mg/l de 0.

DBO: Demanda bioquimica de oxigeno (DBO), es la medida de la cantidad de oxigeno
necesario para consumir materia organica presente en el agua mediante procesos biolégicos.
Valores superiores a 1 ppm de 0, sugieren contaminacion.

Constituyentes iénicos: En aguas subterraneas la gran mayoria de sustancias se encuentran
disueltas en forma de iones, como, cationes: Sodio (Na™), Potasio (K*), Calcio (Ca?*),
Magnesio (Mg?*), y aniones como: Cloruro (C1™), Sulfato (S0,%7), Bicarbonato (HC03™),
Carbonato (C05%7) y Nitrato (NO;™). Aungque estos componentes se encuentren en
concentraciones pequefias, se consideran iones fundamentales.

Constituyentes minoritarios: Se encuentran en concentraciones inferiores al 1% con relacion
a los componentes fundamentales. Algunos de estos constituyentes son: Boro (B3*), Bromuro
(Br~), Compuestos Fenélicos, Fosfato (P0,>"), Manganeso (Mn), Silice (Si), Cobre (Cu™*)
y Hierro (Fe?™).

Constituyentes toxicos y carcindgenos: Dentro de este grupo lo constituyen los siguientes
elementos: FlGor (F™), Arsénico (4s), Bario (Ba?*), Cadmio (Cd?"), Plomo (Pb) y Selenio
(Se).

Gases disueltos: Los principales son: Oxigeno disuelto (0,), Gas carbonico (CO,) y Gas
sulfhidrico (H,S).

Las aguas subterrdneas se ven contaminadas de manera natural por la relacion existente entre la

dinamica del flujo y los asentamientos donde se encuentren ubicadas



La norma técnica ecuatoriana NTE INEN 1108, quinta revision 2014-01, establece los requisitos

que debe cumplir el agua potable para el consumo humano (Tabla 1-1).

Tabla 1-1. Requisitos Fisicos y Quimicos del Agua Potable

PARAMETROS UNIDAD LH\ISIIIE-II-??\/:\I/I'I"AI\)SIC)MO
Caracteristicas fisicas
Color Unidad d(epf_o(I:(()); aparente 15
Turbiedad (NTU) NTU 5
Olor No objetable
Sabor No objetable
Concentracion de iones
Antimonio (Sb) mg/L 0,02
Arsénico (As) mg/L 0,01
Bario (Ba) mg/L 0,7
Boro (B) mg/L 2,4
Cadmio (Cd) mg/L 0,003
Cianuro (CN7) mg/L 0,07
Cloro libre residual* mg/L 10,3a1,5
Cobre (Cu) mg/L 2,0
Cromo (Cr) mg/L 0,05
Fluoruros mg/L 15
Mercurio (Hg) mg/L 0,006
Niquel (Ni) mg/L 0,07
Nitratos (NO3 ") mg/L 50,0
Nitritos (NO, ™) mg/L 3,0
Plomo (Pb) mg/L 0,01
Radiacion total, a* Bg/L 0,5
Radiacion total, g** Bg/L 1,0
Selenio (Se) mg/L 0,04
1Rango para el cloro libre residual luego de un tiempo de contacto de 30 minutos.
*Corresponde a la radiacion emitida por los siguientes radionucleidos: 210 Po, 224 Ra, 226
Ra, 232 Th, 234 U, 238 U, 239 Pu
**Corresponde a la radiacion emitida por los siguientes radionucleidos: 60 Co, 89 Sr, 90 Sr,
1291, 131 1,134 Cs, 137 Cs, 210 Pb

Fuente: INEN, 2014.
Realizado por: Guaifia, Luis, 2022.



1.3. Fldor

El flGor es el decimotercer elemento méas abundante del mundo y constituye el 0,08% de la corteza
terrestre. Es considerado como un halégeno gaseoso-venenoso univalente de color amarillo
verdoso palido. Es el mas reactivo y electronegativo de todos los elementos que conforman la
tabla periddica formando facilmente compuestos con la mayoria de los elementos incluyendo a

los gases nobles criptdn, xendn y raddn (Lenntech 2022).

1.3.1. Fldory Contaminacion en Aguas Subterraneas

El fltor en el agua subterranea se encuentra como molécula en una concentracion muy variable.
Entre los minerales mas comunes que aportan F- al agua subterrdnea estan la fluorita CaF2,
fluorapatita (Ca5 (PO4)3 F), anfiboles, micas, criolita (NazALF), villiaumita (NaF), topacio
(Al,(Si04)F,), triofluorita, maladrita que son abundantes en rocas igneas, metamorficas y en los
sedimentos derivados de la erosion de estas rocas (Rivera, Joel and Alvarez 2016, pp. 42—43).

Las aguas subterraneas muestran incrementos progresivos de fldor a lo largo de las lineas de flujo
y demuestran la importancia del tiempo de residencia y su posicién en la secuencia de flujo y
reaccion. En muchos acuiferos, la evolucion de las aguas subterraneas a lo largo del gradiente de
flujo ha tenido lugar durante siglos o milenios y la extraccion de agua ha tenido una oportunidad
significativa para el equilibrio con los minerales presentes en el acuifero mostrando un incremento
en la concentracion de minerales.

La exposicién a las altas concentraciones de fldor en el agua potable produce fluorosis dental
caracterizada por el moteado, picaduras y astillado del esmalte de los dientes. Una exposicion
prolongada a altas concentraciones de flior desarrolla fluorosis esquelética presentandose dolor

y rigidez en la columna vertebral y las articulaciones (Polo 2019, pp. 32-33).

1.3.2. Efectos por Ingestion de Fluor

El Gnico impacto positivo demostrado del flGor en la salud humana es su contribucion a la
prevencion de la caries dental (infeccién del esmalte dental) cuando es suministrada en dosis
pequefias y controladas (Polo 2019, p. 32). La hidroxiapatita en el esmalte de los dientes se compone
de compuestos de calcio, magnesio y fosfato y es susceptible a la caries inducida por bacterias
productoras de acidos bucales. El fltor interactda con la hidroxiapatita para formar fluorapatita,
que es menos susceptible a la erosion por las bacterias orales (Peckham et al. 2014, p. 2).

El flGor afectaria principalmente al hueso que se encuentra en activa reabsorcion ya que existe

una similitud entre esta y el ion hidroxilo de la hidro-xiapatita, compitiendo ambos por depositarse
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en la matriz 6sea. Si las condiciones son favorables el 90% del flGor ingerido se absorbe en el
estdmago. La concentracién maxima en el plasma se observa de 30 a 60 minutos después de la
ingesti6n depositandose en tejidos, rifidn y en el hueso. En adultos el 10% de fldor absorbido se
deposita en los huesos, mientras que en los nifios se registra un aumento al 50% registrandose un
aumento de fluorosis en estos Ultimos afios. Sin embargo, una de las principales preocupaciones
sobre la fluoracion del agua es la incapacidad de controlar la dosis de fluor ingerido de una

persona lo que cuestiona el concepto de "dosis 6ptima" produciéndose alteraciones a niveles dsea
(Rivera et al. 1993, pp. 279-280).
La fluorosis produce cambios en la estructura de los huesos volviéndolos fragiles; las primeras

etapas de la fluorosis se caracterizan por aumento de masa Gsea detectable radiograficamente.

Si la ingesta en altas concentraciones de fllor persiste por varios afios, aparecen dolores
articulares y dificultades en la ambulacién del individuo. Algunas de estas dificultades se detallan
a continuacion:

e Fluorosis dental: Se produce por un hipo mineralizacion en la superficie del esmalte del diente
que se desarrolla durante su formacion. La fluorosis puede presentarse en forma de manchas
blancas o lineas en la superficie del esmalte; moderada y severa con manchas asperas e
irregularidades ya sea de color blanco o café dejando el esmalte gravemente fracturado
(Peckham et al. 2014, p. 4)

e Fluorosis esquelética: Esta asociada con el enriquecimiento de fldor en el sistema déseo
manifestando dolores esporadicos, endurecimiento de las articulaciones, osteoesclerosis de la
pelvis y la columna pasando por dolores articulares cronicos, sintomas artriticos, calcificacion
de ligamentos, osteoesclerosis agravada, con o sin osteoporosis de los huesos hasta producir
una severa limitacion de los movimientos articulares, calcificacion de ligamentos del cuello,
columna vertebral, deformidades invalidantes de la columna y articulaciones principales,
compresién de la médula espinal y defectos neuroldgicos (Puche and Rigalli 2007, p. 1).

¢ Problemas tiroideos: En algunos casos, el exceso de fltor puede dafiar la glandula paratiroides
provocando hiperparatiroidismo que implica la secrecidon incontrolada de hormonas
paratiroideas conllevando a un agotamiento del calcio en las estructuras dseas y
concentraciones de calcio en la sangre mas altas de lo normal. Las bajas concentraciones de
calcio en los huesos los hacen mas susceptibles a las fracturas.

e Problemas neurol6gicos: En 2017, se publicé un informe en donde se daba detallaba que la
exposicion al fltor antes del nacimiento podria ser una fuente de irregularidades cognitivas en
el futuro. Los investigadores midieron los niveles de fluoruro en 299 mujeres durante el
embarazo y en sus hijos entre las edades de 6 y 12 afios. Evaluaron la capacidad cognitiva a

las edades de 4 afios y entre los 6 y los 12 afios en donde los niveles mas altos de fltor se
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asociaron con puntajes mas bajos en las pruebas de coeficiente intelectual documentandose al

fldor como una neurotoxina peligrosa para el desarrollo infantil (Medical News Today 2019).

1.3.3. Meétodos de Remocion de Fldor

Segun Trejo and Hernéndez 2004, existen varias técnicas de tratamiento para la remocion de fllor,

clasificandolos en métodos de alto y bajo costo.

1.3.3.1. Métodos de remocién de alto costo

Dentro de esta categoria se encuentran los métodos de osmosis inversa, intercambio iénico,

electroquimicos y destilaciéon y debido a su costo y nivel de sofisticacion no son empleadas de

forma masiva en las fuentes de agua de nuestro pais.

e Osmosis inversa: Es un método que emplea altas presiones para forzar al agua a pasar a través

de una membrana muy fina impidiendo el paso de particulas con didmetros mayores a los
poros de la membrana imposibilitando el paso de minerales. La presién aplicada debera ser
superior a la presion osmética y en cuanto mayor sea la presion aplicada, mayor seréa el flujo
de permeado a través de la membrana (Condorchem envitech 2022).

Método electroquimico: Este método esta destinado principalmente para remover minerales
en aguas de origen industrial y requiere de una gran demanda de energia eléctrica para su
operacion (Trejo and Hernéndez 2004, p. 1).

Intercambio iénico: Es un método por el cual se sustituyen iones de una disolucién por otros
iones con la misma carga. Estan formadas por una matriz polimérica a la que se le han unido
una gran cantidad de radicales polares, acidos o bases. Cuando el agua pasa a través de la
resina, ésta toma iones del agua (sodio, cloruro, calcio, magnesio, etc.) y cede una cantidad

equivalente en cuanto a carga de protones o de hidroxilos.(Condorchem envitech 2022).

1.3.3.2. Métodos de remocién de bajo costo

En esta categoria se incluyen las técnicas de coagulacion-precipitacion, adsorcidn con alimina

activada, carbon animal y utilizando materiales locales de facil adquisicion.

e Coagulacion-precipitacion: Esta técnica es relativamente barata y muy artesanal ya que la

operacion se realiza manualmente sin necesidad de aparatos; en el proceso se emplean cal y
fosfato monosddico como floculantes en donde la precipitacion es ayudada mediante la adicién

de carbon animal al agua (Trejo and Hernandez 2004, p. 3).

11



« Adsorcion con alimina activada: La alimina activada es una forma porosa y adsorbente de la
alimina parcialmente hidratada (Al.Os.nH,0). Posee una gran area superficial y una alta
capacidad para remover minerales. Puede extraer y absorber el 36 % de su propio peso en agua
y puede ser utilizada facilmente en la presencia de gases acidos y alcalinos. La alimina
activada es simplemente reactivada utilizando el calor para regenerar cuando esté en plena
forma hidratada y saturada (Aguilera, Ortiz and Sanchez 2012, pp. 2-3).

e Carbon animal: Se usa el carbonizado de hueso de res, cerdo, pollo o pescado y su eficiencia
de remocion en la calidad de agua tratada depende en gran medida del proceso de elaboracion
del carbon. El carbén de hueso ademas de remover minerales posee la capacidad de remover
color olor y algunos metales pesados (Trejo and Hernandez 2004, p. 3).

e Adsorcion con materiales locales de facil adquisicion: Esto hace referencia a desechos
agricolas, residuos naturales. La eficiencia y facil adquisicion del material determinara su

costo y viabilidad de implementacion.

1.4, Cascarilla de Arroz

La cascarilla de arroz es la capa mas externa del grano de arroz que se separa de los granos de
arroz durante el proceso de molienda. Es considerada como un tejido vegetal constituido por
celulosa y silice, factores importantes para ser apreciada como una fuente importante de
combustible (Valverde, Sarria and Monteagudo 2007, p. 255). La cascara de arroz es considerada como
residuo orgénico y se produce en elevadas cantidades en industrias de la biomasa basada en la

agricultura y la molienda de arroz.
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Figura 2-1. Cariopside de arroz y sus estructuras

Fuente: Renteria, 2018.
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La superficie abaxial o externa de la cascarilla de arroz llamada exocarpo, se caracteriza por tener
una estructura simétrica constituida por celdas convexas separadas por surcos y granos de

compuestos de silicio dispersos sobre toda la superficie (Arcos, Pinto and Rodriguez 2007, p. 9).

1.4.1. Composicion Quimica y Propiedades

La composicion de la cascarilla de arroz evidencia una gran proporcion de celulosa y su capacidad
de adsorcion se la atribuye a los compuestos lignoceluldsicos que posee(Llanos Paez et al. 2016, p.
153). Cuando es sometida a altas temperaturas desarrolla una propiedad aglomerante

transforméndola en una pasta sélida “grumo de cascarilla al rojo vivo™ muy dificil de romper
(Valverde, Sarria and Monteagudo 2007, p. 257).

Tabla 2-1. Composicion Quimica de la Cascarilla de Arroz

ANALISIS COMPOSICIONAL % CONTENIDO

Celulosa 60,12
Hemicelulosa 11,19
Lignina 6,66
Ceniza 15,9

Fuente: Llanos Paez et al. 2016.
Realizado por: Guaifia, Luis, 2022.

El contenido de humedad de la cascarilla de arroz al salir del descascarado varia entre 5y 40%
pero luego estar expuesta a la intemperie. En época no lluviosa, la humedad promedio de la
cascarilla esta aproximadamente entre el 8 y 15% (Valverde, Sarria and Monteagudo 2007, p. 256). Una
de las propiedades fisicas mas importantes de la cascara de arroz es su baja densidad por lo que
requiere un gran espacio para su almacenamiento. Ademas, este material tiene determinadas
propiedades fisicoquimicas que dificultan su biodegradacion convirtiéndose en un importante

contaminante.

Tabla 3-1. Composicion Elemental de la Cascarilla de Arroz

CASCARILLA DE ARROZ

COMPONENTE %

Carbono 39,1
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Hidrogeno 5,2
Nitrégeno 0,6
Oxigeno 37,2
Azufre 0,1
Cenizas 17,8
Total 100

Fuente: Arcos, Pinto and Rodriguez 2007.
Realizado por: Guaifia, Luis, 2022.

1.5. Carbon Activado

El carbén activado es un producto que posee una estructura cristalina reticular similar a la del

grafito solo que el orden en su estructura es menos perfecto (Castillo and Gonzales 2015, p. 10).

_ |_. |
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L)

Figura 3-1. Arreglo estructural de las capas planas de grafito
Fuente: Ledn, G. and Ledn, D., 2020.
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El area de superficie del carbdn activado varia dependiendo de la materia prima y del proceso de
activacion. Las altas temperaturas, la atmosfera especial y la inyeccion de vapor en la sintesis del
carbon activado es lo que “activa” y crea porosidad dejando mayormente una “esponja” de

esqueleto de carbdn (Leén, G. and Ledn, D. 2020, pp. 5-7).
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Figura 4-1. Estructura de las capas de carbéon activado
Fuente: Ledn, G. and Leon, D., 2020.

A pesar de ser un material muy eficiente, el costo del carbon activado suele ser alto iniciando un
interés creciente en la blsqueda de diversas fuentes y alternativas para reducir los costos de
produccién. Los productos utilizados en la sintesis de carb6n activado deberan investir un alto
contenido de carbono y un bajo porcentaje de compuestos inorganicos. Estas dos condiciones las
cumplen los desechos sélidos de la agricultura (cascaras, semillas, madera y bagazo), las cuales,
en un futuro podrian consolidarse como materias primas efectivas para la sintesis de carbon

activado (Rodriguez et al. 2018, p. 412).

1.5.1. Composicion quimica

La composicion quimica del carbon activado es aproximadamente de un 75-80% en carbono, 5—
10% en cenizas, 6-10% en oxigeno y 0,5% en hidroégeno. Su estructura en netamente carbén puro
al igual que el diamante, grafito, negro de humo, entre otros; lo cual le brinda la propiedad de

adsorber. (Castillo and Gonzales 2015, p. 15).

1.5.2. Estructura fisica

El carbon activo posee una estructura microcristalina que recuerda en cierta medida a la del
grafito. Esta estructura normalmente da lugar a una distribucién de tamafio de poro segin su radio:
macroporos (r>25 nm), mesoporos (25>r>1 nm) y microporos (r<1nm) (Castillo and Gonzales 2015,
p. 15). Ademas, contienen en su estructura pequefias cantidades de heterodtomos tales como
oxigeno, hidrégeno o nitrégeno, permitiendo que sustancias polares sean débilmente retenidas
sobre la superficie del carbon activado; esto se debe a que los atomos de carbono situados en los
bordes de los planos presentan una alta actividad disponible ya que no estan saturados de 4&tomos
de carbono y poseen electrones libres. Estos sitios estdn normalmente unidos a heterodtomos
dando lugar a grupos funcionales superficiales que pueden modificar sus propiedades
15



adsorbentes. Ademas, dada al area alta de fin de plano, le otorga la capacidad de quimisorber
oxigeno, el cual puede disociarse en &tomos que reaccionen quimicamente con &tomos de carbono
para formar compuestos oxigenados superficiales; este proceso de oxidacion es mas significativo
en carbones tratados a altas temperaturas. Los a&tomos de carbono de los planos basales poseen
orbitales JI, misma que contienen electrones mas o menos deslocalizados afectando a las

interacciones del carbén con otros elementos o compuestos (Grisales and Rojas 2016, pp. 6-7).

o. OH Hidrexile . nito

H C OH Eter 0 0 grupo tipo
| 1] Lactona || quinona

-

o—

Figura 5-1. Grupos funcionales presentes en la superficie de carbén activado
Fuente: Grisales and Rojas, 2016.

1.5.3. Propiedades del carbon activado

Entre las propiedades mas importantes que presenta el carbén activado se destaca su elevada
capacidad de eliminacion de sustancias, permitiendo la purificacion de liquidos y gases por la
baja selectividad de retencion y alta superficie interna. Esto se debe a la superficie interna que
posee, asi como la porosidad y el tamafio de los poros. Ademas, la naturaleza del carbédn activado
le permitira retener con mayor facilidad moléculas de mayor volumen como colorantes e
hidrocarburos, sin embargo, las propiedades del carbdn activo no dependen exclusivamente de la
superficie y porosidad pues cuando un producto a eliminar posee alta polaridad, bajo volumen y
es disuelto en el aire, la retencion tiene eficacia si el carbén activado se asocia con reactivos
especificos o se aprovecha las propiedades cataliticas del mismo carb6n (Navarrete, Quijano and Vélez
2014, p. 36-37).

Gracias a las diversas propiedades que presenta el carbén activado, lo convierte en un material
con diversas aplicaciones, desde filtros de refrigerador o peceras hasta sistemas industriales como

plantas de tratamiento para aguas residuales o sistemas de elaboracion de antibidticos.

1.5.4. Tipos de carbdn activado
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Segun Carrillo and Sénchez 2013, el carbdn activado se clasifica de acuerdo con el tamarfio de los poros

y tamafio de las particulas:

e Tamafo de los poros: Ladistribucion de los poros en el carbén activado esta bien determinada,
aunqgue dependera en gran medida del método de activacion, duracion del proceso y la materia
prima que se utilice. De acuerdo con ello se clasifica en: microporos, mesoporos y macroporos

(Carrillo & Sanchez, 2013; citados en Navarrete, Quijano and Vélez 2014).

macroporos

r 500 nm

___Mmesoporos
25 nm

~+—microporos
1nm

Figura 6-1. Tipos de carbén activado de acuerdo con el tamafio de los poros

Fuente: Navarrete, Quijano and Vélez, 2014.

Segun la International Union of Pure and Applied Chemistry (IUPAC) esté clasificacion se basa
en el diametro de los poros; es asi como: los microporos tienen un tamafio adecuado (< 2 nm)
para retener moléculas pequefas, que corresponden a compuestos mas volatiles que el agua, tales
como olores, sabores o solventes. Los mesoporos tienen dimensiones entre 2 — 50 nm y son
adecuados para moléculas de tamafio intermedio a los anteriores. Los macroporos tienen
dimensiones adecuadas (> 50 nm) para retener moléculas grandes, como colores intensos,
moléculas con grupos funcionales clorados, moléculas de gran peso molecular o sustancias
himicas (acidos humicos y falvicos) que se generan al descomponerse la materia organica (Leén,
G. and Ledn, D. 2020, p. 8).
e Tamafo de las particulas: Se clasifican en dos: Carb6n activado en polvo (CAP) que presenta
tamafios menores a 100 um, con dimensiones entre 15 a 25 nm y Carb6n activado granular
(CAG) con dimensiones en un rango de 1 a 5 nm, a la vez estos se dividen en CAG que no

presentan forma especifica y aquellos que presentan forma definida (Carrillo & Sénchez, 2013;

citados en Navarrete, Quijano and Vélez 2014).
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Figura 7-1. Tipos de carbon activado de acuerdo con el tamafio de las particulas

Fuente: Navarrete, Quijano and Vélez, 2014.

Los CAG sin forma especifica se obtienen por molienda, tamizado y clasificacion de trozos méas
grandes; mientras que los CAG con forma definida se pueden obtener por extrusion de carbon en
polvo luego de ser mezclados con diferentes aglomerantes. Entre los principales CAG con forma
definida se destacan: las fibras, telas, filtros, membranas de carbdn, entre otros (Navarrete, Quijano
and Vélez 2014, p. 40).

1.6. Meétodos de Activacion

El carbdn activo puede sintetizarse a partir de todo tipo de material carbonoso, o bien, a partir de
cualquier carb6n mineral no grafitico. Sin embargo, cada materia prima brindara caracteristicas y
cualidades distintas al producto. En cuanto al proceso de activacion, existen dos tecnologias

basicas: activacion térmica (activacion fisica) y por deshidratacion quimica (Luna et al. 2007, p. 42)
1.6.1. Activacion Fisica

El método de activacién fisica tiene lugar en dos etapas: carbonizacion y activacion del
carbonizado mediante la accién de gases oxidantes como vapor de agua, diéxido de carbono, aire
0 mezcla de los mismos, siendo el oxigeno el agente activante responsable de quemar las partes
mas reactivas del esqueleto carbonoso y el alquitran retenido dentro de la estructura porosa; y la
extension del quemado depende de la naturaleza del gas empleado y de la temperatura de

activacion. Es caracteristico en este método un bajo rendimiento en la etapa de activacion (30%)
(Luna et al. 2007, p. 4).
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Figura 8-1. Proceso de activacion térmica del carbon

Fuente: Castillo and Gonzales, 2015.

En la carbonizacion se eliminan elementos como el hidrogeno y el oxigeno del precursor para dar
lugar a un esqueleto carbonoso con una estructura porosa rudimentaria. Durante la gasificacion el
carbonizado se expone a una atmosfera oxidante (vapor de agua, diéxido de carbono, 0 mezcla
ambos) que elimina los productos volatiles y &tomos de carbono, aumentando el volumen de poros
y el &rea especifica. El carbon que se obtiene es llamado carbén primario similar al usado para

asar carnes (Luna et al. 2007, p. 42).

1.6.2. Activacion Quimica

El método de activacion quimica se caracteriza porque la carbonizacion y la activacion tienen
lugar en una sola etapa. En este caso la activacion suele tener lugar en una Unica etapa a
temperaturas que pueden variar entre 450 y 900°C (Castillo and Gonzales 2015, p. 29). La activacion
del biocarbdn se lo realiza utilizando agentes quimicos tales como acido fosférico, cloruro de
zinc, hidroxido de potasio o tiocianato potésico (Grisales and Rojas 2016, p. 9). La activaciéon quimica
se realiza exclusivamente para carbones producidos de materia prima vegetal de origen reciente
obteniéndose rendimientos de hasta un 50% y la economia del proceso depende principalmente

de la recuperacion del agente activante utilizado.
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Figura 9-1. Procedimiento general para activacion quimica del carbon
Fuente: Barragan and Echeverry, 2011.

Las ventajas de la activacion por el método quimico implican menor gasto energético, menor
tiempo de activacion, un mayor rendimiento y permite obtener carbones con mayor area

superficial y microporosidad (Asimbaya et al. 2015, p. 2).

1.6.2.1. Activacion utilizando acido fosforico

En este tipo de activacion, el precursor se hace reaccionar con un agente quimico activante
(HsPO4) reduciendo en una manera muy significativa la formacion del alquitran. La activacion
tiene lugar en una etapa a temperaturas que pueden variar entre 400 y 900°C (Castillo and Gonzales
2015, p. 53). El &cido fosforico contribuye a la formacion de micro y mesoporos mostrando un alta
especificidad y area de superficie sobre el carbon activado aumentando su rendimiento de

adsorcioén con los iones presentes en su entorno (Sobiesiak et al. 2006, pp. 173-174).

1.7. Adsorcion

La adsorcion es el proceso de interaccion que existe entre los campos de fuerzas cuando la
superficie de un sélido entra en contacto con un fluido (liquido o gas), siendo el sélido el

adsorbente y el liquido, el adsorbato (Paredes Doig 2011, p. 10). Las fuerzas que actlian en este proceso
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son las Fuerzas de Dispersion de London, siendo la Fuerza de Van der Waals que existe entre las
moléculas con un alcance extremadamente corto, y, por lo tanto, son sensibles a la distancia entre
la superficie de carbono y la molécula de adsorbato. El corto alcance y la naturaleza aditiva de
estas fuerzas dan como resultado que el carbdn activado tenga las fuerzas de adsorcion fisica mas
fuertes que cualquier otro material conocido (Chemviron 2022). El proceso de adsorcion se da en
tres etapas:

1) Difusion externa

2) Difusion interna

3) Adsorcion del adsorbato

Etapa 1 . Etapa 2 P Bmpay

Figura 10-1. Etapas de adsorcion de carbon activado
Fuente: Paredes Doig, 2011.

En la primera etapa (difusién externa) el adsorbato se aproxima a la superficie externa del sélido
venciendo la resistencia que se encuentra acumulada en una fina pelicula alrededor del
adsorbente. En la segunda etapa (difusion interna), el adsorbato migra a través de la red porosa
del sélido y finalmente en la Gltima etapa se lleva a cabo el proceso de adsorcién del adsorbato a
la superficie del adsorbente (Obregén 2012, p. 4). Al iniciar el proceso, la atraccion es mayor debido
a la disponibilidad de la superficie, y conforme se da la adsorcidn existe menos superficie libre y
por ende la velocidad de adsorcion decrece mientras incrementa la velocidad de desorcion hasta
llegar al equilibrio dando como resultado una mayor concentracion del fluido alrededor de la

superficie sdlida (Paredes Doig 2011, p. 10).

1.7.1. Tipos de adsorcion

1.7.1.1. Adsorcion Fisica

También denominada fisisorcion. En este proceso el adsorbato se encuentra unido a la superficie

del sélido por enlaces débiles mediante interacciones de Van der Waals. La entalpia de adsorcion
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varia entre 10 a 20 kJ/mol, es considerada como un proceso reversible ya que al incrementar la
temperatura se reduce la adsorcion. Ademas, el proceso de adsorcidn se da en cualquier punto del
adsorbente manteniendo la estructura quimica del adsorbato y se lo realiza a cabo en una
monocapa 0 multicapas; cabe destacar que no existen reacciones superficiales como

neutralizacion o descomposicion (Paredes Doig 2011, p. 12).

1.7.1.2. Adsorcion Quimica

Adsorcidn quimica o quimisorcion, se caracteriza por presentar enlaces de tipo covalente entre
los centros activos del material adsorbente y adsorbato (material retenido). Este proceso es similar
a las reacciones quimicas pues existe un intercambio electrénico adsorbato-adsorbente (Bonifacio
and Zegarra 2019, p. 28) y su entalpia de adsorcion varia entre 40 a 400 kJ/mol. El proceso se da en
una monocapa Yy pueden darse reacciones superficiales como disociacion, catalisis,
reconstruccion, etc. En la quimisorcion el adsorbato cambia su estructura quimica respecto al

precursor (Paredes Doig 2011, p. 12).

1.7.2. Isotermas de adsorcion

El proceso de adsorcion se describe por medio de isotermas, en ellas se indica como las moléculas
adsorbidas se distribuyen entre la fase liquida y s6lida cuando el proceso de adsorcion alcanza un
equilibrio. Los modelos mas empleados que explican el fenémeno de adsorcion son las isotermas

propuestas por Langmuir y Freundlich (Rivas et al. 2014, p. 44).

1.7.2.1. Isoterma de adsorcién de Langmuir

La isoterma de Langmuir es un modelo teérico valido para la adsorcion en una monocapa sobre
una superficie completamente homogénea con un namero finito de sitios idénticos y especificos
de adsorcion y con una interaccién despreciable entre las moléculas del adsorbato (Figueroa, Moreno
and Hormaza 2015, p. 109).

Algunos autores (Ortega and Nufiez 2012; Rivas et al. 2014) sefialan que el modelo de Langmuir asume
ciertos supuestos como, por ejemplo: existe un nimero especifico de sitios donde se puede
adsorber una molécula, cuando dichos sitios estan ocupados no se da la adsorcién, provocando
que el sistema se sature. Ademas, considera que el calor de adsorcién es independiente del grado
de recubrimiento, asi como la energia de las moléculas adsorbidas es independiente de la
presencia de otras moléculas debido a que todos los sitios son equivalentes. EI modelo de

Langmuir se describe mediante:
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— QmaxKLCe
=71k,

Ecuacion 1-1: Modelo de Langmuir
Fuente: Ortega and Nufiez, 2012.

Donde q, significa la cantidad adsorbida, g4, representa la capacidad maxima de adsorcion
(mg/g), K;, es la constante de Langmuir que indica la afinidad del adsorbato por el adsorbente

(L/mg) y C, es la concentracion del adsorbato en el equilibrio (mg/L) (Figueroa, Moreno and Hormaza
2015, p. 109).

1.7.2.2. Isoterma de adsorcion de Freundlich

La isoterma de Freundlich representa la relacion empirica entre la concentracion de un soluto
adsorbido en la superficie de un sélido y la concentracion del soluto en la fase liquida (Figueroa,
Moreno and Hormaza 2015, p. 110).

El modelo de Freundlich asume que la superficie del adsorbente es energéticamente heterogénea,
conformada por multiples sitios de adsorcidn con energias caracteristicas; es decir el calor de
adsorcion entre adsorbato-adsorbente varia de un sitio a otro, no son equivalentes (Paredes Doig

2011, p. 18). La isoterma de Freundlich se expresa mediante:

q= Kf * C(l/n)
Ecuacion 2-1: Modelo de Freundlich
Fuente: Ortega and Nufiez, 2012.

Donde q representa la cantidad adsorbida por unidad de peso de adsorbente, K f es una constante
indicativa de la capacidad de adsorcion del adsorbente, C representa la concentracion del
adsorbato y n es una constante que indica la intensidad de adsorcion, la cual esta restringida a
valores mayores que la unidad. Cuando n se encuentra en un rango de 2 a 10 representa una buena
intensidad de adsorcion; un rango entre 1-2 representa una intensidad moderada y valores
inferiores a 1 son caracteristicos de una adsorcion débil (Treybal, 1981; citado en Ortega and Nufiez 2012).
La ecuacion descrita anteriormente se puede ajustar para modelar el equilibrio de adsorcién bajo

su forma logaritmica, donde la representacion log(q) versus log C dard una linea recta cuyo

intercepto es igual alog K f y cuya pendiente es 1/n. De este modo la ecuacion queda representada

de la siguiente manera:
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1
log(q) = logKf + ElogC

Ecuacién 3-1: Modelo logaritmico de Freundlich
Fuente: Ortega and Nufiez, 2012.

Cuando el comportamiento de adsorcidn se ajusta adecuadamente a una isoterma con una base

tedrica y como en este caso el modelo de Freundlich es una relacion completamente empirica, es

apropiado usar otra isotermas en su lugar como, las isotermas de adsorcion de Langmuir o BET

(«Ecuacion de Freundlich» 2012).

1.7.3. Factores que influyen en la capacidad de adsorcion

Area superficial: La capacidad de adsorcion es proporcional al area superficial; es decir, es en
funcion del grado de activacion.

Tamafo del poro: El proceso de adsorcion se facilita por la correcta distribucién del tamafio
de los poros.

Tamafio de particula: El tamafio de particula no influye sobre el area superficial total y por
ende sobre la capacidad de adsorcion.

Temperatura: Las temperaturas bajas aumentan la capacidad de adsorcion.

Concentracion del adsorbato: Este factor es proporcional a la capacidad de adsorcién; es decir,
altas concentraciones de adsorbato proveen grandes fuerzas de empuje durante el proceso de
adsorcion.

pH: La capacidad de adsorcién aumenta en funcion de la solubilidad del adsorbato; es decir,
en condiciones de pH que favorecen dicha solubilidad.

Tiempo de contacto: Se requiere de un tiempo de contacto minimo para alcanzar el equilibrio
en el proceso de adsorcidén y maximizar su eficiencia.

Densidad aparente: Indica la actividad de un volumen de carbon.
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CAPITULO II
2. MARCO METODOLOGICO
2.1.  Disefio de la Investigacién
2.1.1. Localizacion de estudio
La comunidad “Jesus del Gran Poder” esta ubicada en el cantén Guano, provincia de Chimborazo.
Su poblacion estd conformada por 79 familias que se dedican principalmente a la actividad

agricola. El suministro de agua para el consumo doméstico proviene de fuentes de agua

subterraneas.

Pz -
Q k,”:‘

Figura 1-2. Comunidad Jesus del Gran Poder
Fuente: Guaifia, Luis, 2022.

2.1.2. Unidad de andlisis

Fluor presente en aguas subterraneas de la comunidad Jesus del Gran Poder.

2.1.3. Poblacién de estudio

Cascarilla de arroz (CCA), al cual se le someter& una serie de operaciones para la obtencién de

carbon activado para posterior tratamiento en la adsorcion de fltor.
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2.1.4. Seleccion de la muestra
2.1.4.1. Muestreo

El muestreo es el primer paso para la determinacion de la calidad de una fuente de agua. Para ello,
la muestra debe ser representativa evitando su contaminacién en el transcurso de llegada al
laboratorio (INEN 2000, p. 2).

Las muestras de agua se recogieron en siete puntos referenciales de la localidad de estudio (figura
2-2). Los sitios de muestreo constan de: 2 fuentes de agua, 1 centro de captacién, 1 sistema de

filtracion, 2 tanques de reservorio y del suministro de agua de una casa al azar.

0 Centro de Captacidn
0 Casa al Azar

Tanques de Reservorio
9 Agua subterranea 1
9 Agua Subterranea 2

Datos de mapas ©@2022 imagenes 2

Figura 2-2. Puntos de muestreo

Fuente: Guaifia, Luis, 2022.

2.1.4.2. Métodos y Materiales

El procedimiento para la toma de muestra de agua de la comunidad se realizé en base a la Norma
Técnica Ecuatoriana NTE INEN 2 226:2000 y al protocolo propuesto por el Instituto Nacional de
Tecnologia Agropecuaria de Argentina (Mendoza et al. 2011, pp. 5-6). Para el andlisis fisicoquimico
del agua se utilizé el método SPANDS en donde se pudo determinar la concentracion de flGor

presente en las muestras recolectadas.
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De acuerdo con Lucas Mendoza et al. (2011, p. 2), los envases para la toma de muestras deberan ser de
pléstico o vidrio y de preferencia nuevos. El envase solo puede ser lavada con agua destilada y al
momento de la toma, se debera enjuagar al menos tres veces con el agua a muestrear y no debera

exceder los 7 dias de almacenamiento bajo refrigeracion para realizar los andlisis fisicoquimicos.

2.1.4.3. Toma de muestra

La cantidad de muestra necesaria para un analisis fisicoquimico es de aproximadamente 1000 ml
(1 litro) como minimo (Lucas Mendoza et al. 2011, p. 2). En primer lugar, se rotul6 los envases con el
nombre de los sietes puntos de referencia de los cuales se tomo la muestra, se desechd la parte
superficial del agua de las fuentes para descartar cualquier contaminacion causada por agentes
extrafios. Se enjuago 2 a 3 veces con el agua a muestrear, se recogié la muestra sin dejar camaras
de aire en el interior para que no ocurra una variacién de volumen debido a diferencias térmicas,

finalmente se cerr6 el envase asegurando un cierre hermético.

2.1.4.4. Transporte de la muestra

Las siete muestras recolectadas fueron etiquetadas y guardadas en una hielera tipo cooler con
suficiente hielo para conservar la muestra por debajo de los 10°C evitando transformaciones por
accién microbiana o variacion de pH por alteracion de carbonatos o bicarbonatos (Lucas Mendoza et

al. 2011, p. 2) hasta su llegada al laboratorio.

2.1.4.5. Andlisis fisicoquimico del agua

Los andlisis fisicoquimicos se realizaron en el laboratorio de “Calidad de Agua” de la Facultad
de Ciencias, de la Escuela Superior Politécnica de Chimborazo. Los anélisis comprendieron los
siguientes parametros: pH, conductividad, color, turbidez, dureza total, alcalinidad, solidos totales
disueltos, nitratos, fltor.

e Andlisis de Fltor: EI método para la determinacion de fldor implica la reaccion de fluoruro
con una solucidn de tinte circonio rojo. El fluoruro se combina con parte del circonio para
formar un complejo incoloro, blanqueando asi el color rojo en cantidad proporcional a la
concentracion de fldor (HACH 2000, p. 131). El andlisis de fltor se realiz6 utilizando el fotometro
DR 2800 segun el Manual de Anélisis HACH. Para ello se ajusto la longitud de onda correcta
a 580 nm y se inserto el elevador de celdas de 10 mL en el compartimiento. Se coloc6 10 mL
de muestra preparada en una celda y del mismo modo se realizé con el blanco, colocando 10

mL de agua desionizada en una nueva celda. Posteriormente se agregd 2 mL de reactivo
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SPANDS en cada celda y se procedio a dar lectura en el fotdbmetro. Se debe tener cuidado con
el reactivo a medir, ya que se trata de un compuesto que es toxico y corrosivo; el resultado se

muestra en mg/L de F- (HACH 2000, pp 128-129).

2.2.  Parte Experimental

2.2.1. Acondicionamiento de la Materia Prima

La cascarilla de arroz (CCA) fue adquirida en la Piladora “La Fe” ubicada en el recinto “El
Relicario” Av. Panamericana km. 78 Via Balzar provincia de Guayas. Previo al proceso de
trituracion, la CCA fue lavada con agua destilada para eliminar impurezas presentes en la materia
prima. La trituracion se lo realiz6 en el molino marca Thomas utilizando mallas de 1y 2 mm
obteniéndose un granulado de menor tamafio facilitando el proceso de tamizado. Para obtener un
tamarfio de particula mas homogéneo, el granulado obtenido se hizo pasar a través de un tamiz
No. 80 obteniendo particulas con didmetro de 0,180 mm. Finalmente, el producto tamizado fue
secado en una estufa a 110°C durante dos horas reduciendo significativamente la humedad

existente en la CCA.

2.2.2. Caracterizacion de la Materia Prima

La cascarilla de arroz (CCA) fue caracterizada mediante un analisis préximo que consistieron en

la determinacion del: contenido de humedad, cenizas, materias volatiles y carbén fijo.

2.2.2.1. Contenido de humedad

El contenido de humedad es la relacién de la masa de agua contenida por kilogramo de materia
seca. Para la mayoria de los procesos de conversion energética es imprescindible que la biomasa
tenga un contenido de humedad inferior al 30% (Valverde, Sarria and Monteagudo 2007, p. 256).

La determinacion de humedad se lo realizé por el método de secado utilizando la termobalanza
marca RADWAG PMC 50. Para ello se pesaron 5g de muestra previamente tamizada
distribuyéndola uniformemente en el platillo. Transcurrido un tiempo de 5 a 10 minutos, se tomd
la lectura esperando que esta permanezca estable durante 2 minutos registrandola como porcentaje

total de humedad; el proceso se realizé por triplicado con la finalidad de apoyar sus resultados.

2.2.2.2. Contenido de cenizas
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El contenido de cenizas indica la cantidad de materia s6lida no combustible por kilogramo del
material. En los procesos que incluyen la combustion de la biomasa es importante conocer el
porcentaje en la generacion de ceniza ya que en carbones activados como el proveniente de la
CCA podria funcionar como un aditivo en materiales de construccién o en la fabricacién de filtros
para la adsorcidn de minerales (Valverde, Sarria and Monteagudo 2007, p. 257).

Para la determinacion de cenizas, se etiquetd y tard 3 crisoles para luego ser llevados a la estufa
a una temperatura de 105°C por una horay asi eliminar su humedad. Los crisoles se enfriaron en
un desecador para luego ser pesados. En cada uno de los crisoles se pesa 3 gramos de muestra y
se inicia el proceso de calcinacion utilizando un reverbero hasta que la muestra deje de emanar
humo. La muestra calcinada se trasladada al interior de una mufla a una temperatura de 550°C
durante 5 horas. Se deja que la temperatura en el interior de la mufla descienda gradualmente
hasta la temperatura ambiente en las siguientes 24 horas. Transcurrido este tiempo las muestras
son llevadas a un desecador pesando cada una de ellas y registrando su valor correspondiente.
Todo el proceso se realizo por triplicado y el contenido de cenizas se determind mediante la

siguiente ecuacion:

m
% C, = mce><100

S

Ecuacion 1-2: Contenido de Cenizas

Fuente: Valverde, Sarria and Monteagudo, 2007.

Donde:
C.= Contenido de cenizas, en %
mc. = masa de cenizas, en g

mg = masa de la muestra original, en g
2.2.2.3. Contenido de materias volatiles

La determinacién de materias volatiles se realiz6 pesando 1g de muestra en un crisol para luego
ser llevada a la mufla a una temperatura de 950 °C durante 7 minutos. Una vez transcurrido este
tiempo, se llevd el crisol al desecador hasta que alcance la temperatura ambiente procediendo a

pesar y registrar el valor obtenido.

m.—m
% My = ——— "% % 100

mS
Ecuacion 2-2. Contenido de Materias Volatiles

Fuente: Valverde, Sarria and Monteagudo, 2007.
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Donde:
Mv = Contenido de materias volatiles, en %
m, = masa de la muestra original, en g

m,,, = masa de los compuestos no volatiles, en g

2.2.2.4. Carbdn fijo

El porcentaje de carbon fijo se determiné por diferencia utilizando la siguiente férmula:

% Cr =100 — % Humedad — % Cenizas — % Materias volatiles

2.2.3. Sintesis de Carbdn Activado

2.2.3.1. Obtencion del Carbon de la Cascarilla de arroz

La carbonizacién de la cascarilla de arroz se realiz6 por pirdlisis, para ello la muestra seca fue
alimentada en el reactor a una temperatura de 400 °C por 4 horas con el fin de obtener carbén de
la cascarilla de arroz. La temperatura del reactor debe ir aumentando de manera controlada para
conseguir una porosidad uniforme. Posterior a la etapa de pirdlisis se deja enfriar el equipo por
24 horas retirando la muestra y envasandola en recipientes de vidrio para que no sufra alteraciones

de ningun tipo.

2.2.3.2. Preparacion de la solucion de Acido Fosforico

Se prepararon las soluciones de &cido fosférico (agente activante) a diferentes concentraciones:
65%, 75% y 85% (v/v). Para ello, se empled una solucion madre con una concentracién del 85%

y para su dilucidn se utilizé la siguiente férmula:

C1xV1=C2xV2

Ecuacion 3-2: Dilucién de soluciones

Donde:

C1= concentracion del H3sPOs en (%)

e V1=volumen que se sacd del frasco del 85% en (mL)
e C2=concentraciones que se hallé (65,75, 85) en (%)
e V2= volumen que se prepar6(mL)

Reemplazando valores se obtuvo para preparar 100 mL de HsPO. al 65%
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85%xV1=65%x0,1L
V1=0,07647L= 76,47mL de H3PO4

Se retiré 76,47mL del frasco que contenia HsPO4 al 85% y se transfirié a un balon de aforo de
100 mL. Se realiz6 el mismo procedimiento para las siguientes dos concentraciones. En la tabla
1-2 se muestra los volimenes requeridos para la preparacién de las soluciones de acido fosférico
(H3PO,).

Tabla 1-2. Preparacion de Acido Fosforico (HsPO4)

CONCENTRACION VOLUMEN DE VOLUMEN DE AGUA
REQUERIDA (%) MUESTRA MADRE (mL) DESTILADA (mL)
65 76,47 25,53
75 88,24 11,76
85 00

Realizado por: Guaifia, Luis, 2022.

2.2.3.3. Activacion del Carboén de la Cascarilla de Arroz

Para iniciar la activacion quimica, se pesaron 60 gramos de carbén de la cascarilla de arroz y se
sumergi6 en 300 mL de &cido fosfdrico a tres diferentes concentraciones: 65%, 75% y 85%. Para
el proceso de impregnacion se utiliz6 un agitador magnético durante 3 dejando reposar la solucion
obtenida por 24 horas a temperatura ambiente. Transcurrido ese tiempo y con la finalidad de
elevar la eficiencia de impregnacidn, las muestras fueron llevadas a la estufa durante 2 horas a
105°C. A continuacion, se realizaron lavados del carbon activado con agua destilada e NaOH al
0,1 N hasta alcanzar un pH neutro con la finalidad de eliminar el excedente de reactivo que haya
quedado en la solucion. Finalmente, la muestra es secada en una estufa a 105°C toda la noche
para eliminar el exceso de agua. El carbon obtenido se almacené en recipientes de vidrios

herméticos previamente etiquetados.

2.2.3.4. Rendimiento del Carbon Activado

El rendimiento se calculo entre el peso del carbdn activado obtenido y el peso de la cascarilla de
arroz seco.

o Peso carbén activado
% Rendimiento = - x 100
Peso cascarilla de arroz

Ecuacion 4-2. Porcentaje de Rendimiento
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2.2.3.5. Procedimiento elaboracion del filtro

Se utiliz6 la metodologia propuesta por Carrillo and Sanchez (2013) con varias modificaciones.
Primero se tomé un envase de polietileno de uso alimentario con capacidad de un litro y se corto
la parte superior para facilitar la elaboracion del filtro. EI envase se sujetd de manera vertical en
un soporte metélico verificando que la cabeza se encuentre hacia abajo. En la parte inferior (boca)
del envase se colocé algodon con la finalidad de atrapar elementos sélidos, posteriormente el
papel filtro de poro grueso se cortd y se colocd por encima del algodén a modo de sostén para el
carbon activado, y por ultimo se colocé el carbon activado de la cascarilla de arroz a diferentes
gramajes. Despues del armado del filtro, se vertié la muestra de agua dentro del recipiente
esperando a que inicie el proceso de filtracion cronometrando el tiempo que tarda en atravesar
toda la columna de filtrado. El agua filtrada se almacend en un vaso de precipitacion de 500 mL
y finalmente se midid la cantidad de flGor presente en la solucion utilizando el fotémetro DR 800

para calcular su eficiencia.

2.2.3.6. Evaluacion de Adsorcién de Fltor

Las variables experimentales en este estudio fueron la concentracién de acido fosforico y la masa
del adsorbente (variables independientes) mientras que la adsorcién de fllor es el parametro por
evaluarse (variable dependiente). En primer lugar, se evalué la eficiencia del carbén activado en
el proceso de adsorcion a nivel de laboratorio, en donde se utilizé una solucion patrén de fldor a
1000 ppm, la cual se diluy6 a 1,97 ppm, valor cercano a la concentracién de F- que presenta las
fuentes de agua de la comunidad. Para ello se pesaron 2, 6 y 10 g de carbén activado al 65%, 75%
y 85% con 4cido fosférico empaquetandolas en una columna que contenia algodén y papel filtro.
La solucion diluida se vertio en los filtros y la adsorcion de fluor se cuantificé en el fotometro DR
2800.

Una vez evaluada la eficiencia del carbén activado a nivel de laboratorio, se realizé la
experimentacion a nivel de campo con la muestra de agua recolectada de la comunidad, la cual
presenta una concentracion de 1,99 ppm iones fltor. El agua recolectada es trasvasada en las
columnas de filtrado procediendo a medir el contenido de F en la solucion filtrada. Este proceso
se lo realizaréa por triplicado con el fin de obtener datos suficientes para el disefio experimental y

poder optimizar el sistema de filtrado.

2.2.4. Caracterizacion de Carbdn Activado
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Al igual que la materia prima (cascarilla de arroz), el carbdn activado fue caracterizado mediante
un analisis préximo que consistié en: la determinacion de humedad, cenizas, materias volatiles y
carbdn fijo. Ademas, se realizaron caracterizaciones mediante analisis instrumentales como la

espectroscopia IR, microscopia SEM y andlisis BET.

2.2.4.1. Espectroscopia Infrarrojo con Transformada de Fourier

El andlisis de espectroscopia infrarroja FT-IR se realizé en el laboratorio de Quimica Instrumental
de la Facultad de Ciencias de la ESPOCH. En ella se pudo se determinar los grupos funcionales
presentes en la superficie de la materia prima, carbon de la cascarilla de arroz y del carbén
activado en un rango espectral de 400 cm™ hasta 4000 cm™. Para los analisis se recoge una minima
cantidad de muestra y se coloca sobre el lente del equipo JASCP FTIR-4100 empezando a realizar

las lecturas correspondientes de manera automatica.

2.2.4.2. Microscopia Electrdnica de Barrido

El microscopio electrénico de barrido construye una imagen virtual a partir de alguna de las
sefiales emitidas por la muestra y se va formando a medida a medida que el haz de electrones se
desplaza sobre una porcidn de su superficie. La imagen se visualiza en un tubo de rayos catddicos
donde las bobinas de deflexion del haz estan sincronizadas con el barrido del haz de electrones
en el microscopio. Modulando la intensidad del haz del tubo de rayos catddicos se obtiene
finalmente un registro punto a punto en la pantalla que es precisamente la imagen electronica
proporcionada por el microscopio (Ipohorski and Bozzano 2013, pp. 45-47).

El andlisis tuvo lugar en el Laboratorio de Materiales de la Facultad de Mecénica de la ESPOCH.
Para ello se utiliz6 el Microscopio Electrénico de Barrido JSM-1T100. Para el analisis se recogié
una minima cantidad de muestra sobre una cinta doble faz y con el uso de una pinza fina se colocd
sobre cada uno de los 4 compartimientos del portamuestra. Se realizaron micrografias a tres
aumentos para distinguir la porosidad que presenta el carbén activado y asi corroborar su

eficiencia en el proceso de adsorcion.

2.2.4.3. Andlisis BET

El analisis BET permite detectar poros, evaluar su morfologia, y distribucién de tamafios a través
de su superficie especifica. Se denomina superficie especifica al area de la superficie por unidad
de masa (m?%g) de todas las particulas que forman un gramo de material. En el caso de los carbones

activados, la superficie de las particulas presenta una alta reactividad fisicoquimica con el medio
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lo que implica la existencia de fenédmenos como la adsorcion de cationes y moléculas de agua o
variacién de la carga eléctrica y de las fuerzas de atraccion-repulsion entre particulas en funcion
del pH, salinidad y temperatura del medio (Colpas, Tarén and Gonzalez 2017, p. 64). El analisis se
ejecutd en el area de Investigacion perteneciente a la Facultad de Ingenieria Quimica de la

Universidad Central del Ecuador.

2.3.  Disefio Experimental

Para evaluar el efecto combinado de las variables independientes (concentracion del agente
activante y masa del carbon activado) en la remocion de fltor (variable dependiente), se realizd
un disefio factorial multinivel que consta de 27 experimentos. El disefio se ejecuté en un solo
bloque y todas las corridas experimentales se realizaron por triplicado. El orden de los
experimentos ha sido completamente aleatorizado ya que esto proporciona proteccién contra los
efectos de las variables ocultas. En la tabla 2-2 se detalla la base del disefio experimental para la

adsorcién de fluor.

Tabla 2-2. Base del Disefio Experimental para la Adsorcion de Fltor

Numero de factores experimentales 2
Numero de blogues 1
Numero de respuestas 1
NUmero de corridas 27
Error grados de libertad 19
Aleatorizacion Si
Factor Bajo Alto Niveles
Concentracion -1,0 1,0 3
Masa -1,0 1,0 3
Respuesta Unidades
Flaor mg/L

Fuente: STATGRAPHICS
Realizado por: Guaifia, Luis, 2022.
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CAPITULO Il
3. RESULTADOS Y DISCUSION DE RESULTADOS
Los resultados de los analisis fisicoquimicos realizado a las muestras de agua recolectadas de la
comunidad Jesus del Gran Poder se especifican en el ANEXO A, evidenciando que cumple con
los requisitos permisibles dispuestos por la norma INEN 1108 a excepcion del pardmetro de flGior
que se encuentra fuera del rango permitido.
3.1.  Caracterizacion de Materia Prima
La cascarilla de arroz (CCA) fue caracterizada mediante un analisis proximo que consistié en
determinar el contenido de humedad, cenizas, materias volatiles y carbon fijo del residuo vegetal.

Los resultados se muestran en la Tabla 1-3.

Tabla 1-3. Andlisis Proximo de la Cascarilla de Arroz (CCA)

) REPETICIONES RESULTADO
PARAMETRO _ 1REFERENCIA
1 2 3 X + SD

Humedad (%0) 9,395 9,316 9,386 9,366 + 0,0432 11,62
Cenizas (%) 19,118 | 19,059 19,158 19,111 + 0,0498 16,94
Materias

. 10,505 | 10,584 10,514 10,534 £ 0,0432 12,29
Volatiles (%0)
Carbon Fijo (%) 60,982 | 61,041 60,942 60,989 + 0,0498 59,15
*Los resultados se expresan en términos de la media + desviacion estandar de tres repeticiones.

Fuente: 1Pereira, Cedefio and Romerosa, 2017.

Realizado por: Guaifia, Luis, 2022.

El analisis de cenizas es un buen indicador de la calidad del carbon mineral y, por lo tanto, del
carbdn activado. En la tabla 1-3 se reporta el porcentaje de ceniza en la CCA con un valor de
19,11% encontrandose prdximos a los propuestos por Valverde, Sarria and Monteagudo (2007) el cual
reporta un promedio del 19,54%. El contenido de ceniza es considerada alto comparado con otras
fibras naturales que suelen varian entre el 1 y 8,3%. Adicionalmente se sabe que méas del 90% de
la ceniza es silice, lo que explica el bajo contenido de humedad de la cascarilla de arroz (9,36%),

ya que la esta posee la capacidad de adsorber agua.

35



Por otra parte, el contenido de carbédn fijo indica que posee un alto porcentaje de carbono
disponible para la combustion de carbén. El carbén fijo obtenido (60,98%) se encuentra cercano
al reportado (59,15%) por Pereira, Cedefio and Romerosa (2017) brindando al material excelentes

propiedades como adsorbente.

3.2 Caracterizacion de Carbon Activado

3.2.1. Rendimiento del Carb6n Activado

Bravo and Garzén (2017) indican que el rendimiento aproximado entre materia prima y carbon
activado oscila en una relacion 3:1. Ademas, se considera que el rendimiento teérico o ideal de
un procedimiento deberia ser el 100%, valor que es dificil de alcanzar experimentalmente, por lo
que rendimientos cercanos al 100% son denominados cuantitativos. En este sentido, rendimientos
sobre el 90% se consideran excelentes, mayor al 80% son calificados como “muy buenos”,
superiores al 70% son “buenos”, alrededor del 40 a 50% son “regulares” y por debajo de esta son

deficientes.

Materia Prima Ceniza de Cascarilla de
(Cascarilla de Arroz) Arroz
Mohenda
22,23 kg Tamizaje lkg
Pirélisis
Muestra Preparada
(Cemza Cascanlla de
Arroz) Carbon Activado
200g Activacién Quimica 86,17 g

Figura 1-3. Rendimiento del Carbdn Activado (CA)
Realizado por: Guaifia, Luis, 2022.

.. Peso carbén activado
Rendimiento = . X 100
Peso cascarilla de arroz

86,17 g

Rendimiento = —— X 100 = 43%
200 g

Hanum, Bani and Wirani (2017) propone un rendimiento méaximo del 49,33% de carbon activado
obtenido en condiciones similares al de la presente investigacién donde se obtuvo un rendimiento
del 43% considerandose como regulares en la escala descrita por (Bravo and Garzén 2017, p. 26).
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3.2.2.  Andlisis fisicoguimicos
En la tabla 2-3, se presenta los resultados de la caracterizacion fisicoquimica del carbon activado
de la cascarilla de arroz, donde se muestra el porcentaje de humedad, cenizas, materias volatiles

y carbon fijo.

Tabla 2-3. Anélisis Fisicoquimico del Carbén Activado (CA)

. REPETICIONES RESULTADO
PARAMETRO _
1 2 3 X +SD
Humedad (%) 3,343 3,174 3,256 3,257 £ 0,0432
Cenizas (%) 10,522 @ 11,138 10,887 10,848 + 0,0498
Materias

. 15,505 | 15,584 15,714 | 15,601 + 0,0432
Volatiles (%0)

Carbon Fijo (%) 70,293 | 70,294 70,295 | 70,294 + 0,0498

*Los resultados se expresan en términos de la media + desviacion estandar de tres repeticiones

Realizado por: Guaifia, Luis, 2022.

En la tabla 2-3 el porcentaje de humedad es de 3,25%; valor que se encuentra por debajo del
establecido por la Norma NTE INEN 1991:1994 1995-1 (INEN 1991, p. 3), la cual sefiala un méaximo
del 12% en el contenido de humedad para el carbdn activado de uso industrial. EI contenido de
cenizas (10,84%) y materia volatil (15,60%) son porcentajes relativamente bajos, por efecto de la
carbonizacion de la cascarilla de arroz. Vera and Morocho (2015), en experimentaciones similares en
la sintesis del carb6n activado establece un promedio del 66,82% de carbén fijo, valor muy
cercano al de este estudio 70,293% confiriéndole una gran capacidad de adsorcion. Segun Alam et
al. (2020) afirma que una gran cantidad de contenido de cenizas no deberia estar presente en los
precursores ya que puede obstaculizar el desarrollo de poros durante el tratamiento térmico
justificando el proceso de pirolisis previo a la produccion de carbén activado. Como resultado, el
area superficial del CA sintetizado a partir de materiales lignocelul6sicos con bajo contenido de
cenizas se vuelve mas alta que en la CCA sin procesar (Alam et al. 2020, p. 4). Ademas, el contenido
de ceniza se ajusta de manera correcta a la norma NTE INEN 1991:1994 la cual sugiere un
maximo del 12% m/m. Sin embrago, el contenido de carbén fijo es superior al 50% indicando

una menor cantidad de impurezas en el CA favoreciendo a la eficiencia del adsorbente.
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3.2.3.  Andlisis de espectroscopia FT-IR

A continuacion, se presentan los espectros FT-IR de la materia prima (CCA), el carbén de la

cascarilla de arroz y el carbon activado sintetizado con acido fosférico al 65%, 75% y 85%.

3.2.3.1. Espectro FT-IR de la Cascarilla de Arroz (CCA)
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Figura 2-3. Espectro Infrarrojo de la Cascarilla de Arroz (CCA)

Realizado por: Guaifia, Luis, 2022.

La figura 2-3 muestra un espectro FT-IR para la cascarilla de arroz en donde se observa bandas
de absorcion caracteristicas para los grupos funcionales de compuestos organicos. La cascarilla
de arroz presenta compuestos tales como lignina y celulosa cuyo grupo funcional es el hidroxilo
(-OH). Las bandas 2923,56 cm™, 1731,76 cm™, 1643,54 cm-1 y 1631,48 cm-! corresponden a
enlaces C=0, C=C y C-H caracteristicos de materiales organicos tales como lignocelulosa. Por
otra parte, en el rango de los 1041,37 cm-! emerge la banda del grupo funcional Si-O indicando
el alto contenido de silice presente en la muestra. En estudios realizados por Rodriguez et al. (2012)

se observa un pico menos pronunciado de la silice en la banda de los 1087,87 cm-t evidenciandose

la diversidad de CCA.
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3.2.3.2. Espectro FT-IR de la Cascarilla de Arroz
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Figura 3-3. Espectro Infrarrojo del carbén de Cascarilla de Arroz

Realizado por: Guaifia, Luis, 2022.

La Figura 3-3 se observa el espectro FT-IR para el carbén de cascarilla de arroz, la banda mejor
marcada es la de la silice Si-O y en una menor intensidad la del OH perteneciente a los grupos

carboxilo.

3.2.3.3. Espectro FT-IR del Carbon Activado (CA) al 65%
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Figura 4-3. Espectro Infrarrojo del Carbén Activado (CA) al 65%

Realizado por: Guaifia, Luis, 2022.
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En la figura 4-3 se ilustra el espectro infrarrojo de la muestra de cascarilla de arroz tratada con
H3PO. al 65%. En ella se observa la disminucion en la intensidad de las bandas relacionadas con
el SiO; con el espectro del carbdn de la cascarilla de arroz (figura 3-3). Las bandas asociadas con
la parte organica se hallan alrededor de los 1580 y 1721 cm-1 en donde se comienza a predominar
la banda ancha representativa del modo vibracional de tensién del enlace Si — O — Si debido a que
las bandas asociadas a grupos funcionales de la parte orgénica han desaparecido por su

descomposicion y posterior volatilizacion.

3.2.3.4. Espectro FT-IR del Carbon Activado (CA) al 75%
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Figura 5-3. Espectro Infrarrojo del Carbon Activado (CA) al 75%

Realizado por: Guaifia, Luis, 2022.

En la figura 5-3 se observa picos mejor marcados pertenecientes a la silice. La banda presente en
los 1064,51 cm-1 corresponde a la silice (SiO) presente en el CA. La banda 3046,98 cm-1
corresponde al enlace C-H caracteristico de materiales organicos tales como lignocelulosa. Las
bandas de 786,52 cm-1 corresponde a los estiramientos vibracionales simétricos y asimétricos de
los grupos C-H de las cadenas alifaticas. Las bandas presentes en los rangos 1538,92 cm-1 'y
1604,48 cm-1 corresponden a los grupos carbonilo y carboxilico respectivamente y la banda
presente en el rango de 3340,1 cm-1 indica al estiramiento asimétrico de los enlaces simples de
O-H.
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3.2.3.5. Espectro FT-IR del Carbon Activado (CA) al 85%
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Figura 6-3. Espectro Infrarrojo del Carb6n Activado (CA) al 85%

Realizado por: Guaifia, Luis, 2022.

En la figura 6-3 se observa que el pico mejor marcado pertenece a la silice. La banda presente en
los 1068,37 cm-1 corresponde a la silice (SiO2) presente en el CA. Las bandas de 794,53 cm-1
corresponden a los estiramientos vibracionales simétricos y asimétricos de los grupos C-H de las
cadenas alifaticas. Las bandas presentes en el rango de 1538,92 cm-1 y 1604,48 cm-1
corresponden a los grupos carbonilo y carboxilico respectivamente mientras que la banda presente
en el rango de 3340,1 cm-1 pertenece al estiramiento asimétrico de los enlaces simples de O-H.

En base a los espectros FT-IR obtenidos del carbén activado y de acuerdo con estudios similares
realizados por Rodriguez, Campos and Pérez (2019), se puede afirmar que el aumento en la absorcion en
la regién entre 3200 y 3600 cm™ (relacionada con la vibracion de los grupos OH) y de la banda
en 1600 cm™ (relacionada con la vibracién del enlace C=0) son cambios evidentes ocasionados
por el aumento en la concentracion del acido utilizado durante la activacion que generan un
aumento en la adsorcién de moléculas de agua en la superficie y del grupo de carbonos oxidados

respectivamente.

3.2.4. Analisis de microscopia SEM

En la figura 7-3 se presenta las micrografias a diferentes resoluciones del carbon activado al 65%,

75% y 85% con &cido fosforico.
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Realizado por: Guaifia, Luis, 2022.

Se realiz6 un analisis mediante microscopia electrénica para visualizar la superficie del carbon
activado con HsPO4 al 65%; las imagenes capturadas en este equipo fueron obtenidas en una
resolucién a 120, 500 y 2000 aumentos. La IUPAC clasifica a los poros de acuerdo con el tamafio
de los diametros. De este modo, los macroporos son aquellos que tienen diametros mayores a 50
nm, los mesoporos se sitlan entre 50 y 2 nm de diametro, y los microporos son aquellos con

diametros inferiores a 2 nm (Leén, G. and Leén, D. 2020, p. 8).

Tabla 3-3. Radio de los poros del CA al 65%

Area (um)? Radio (nm)
0,016 9,027
0,091 51,341
0,003 1,861
0,034 19,182
Radio promedio 16,293

Realizado por: Guaifia, Luis, 2022.
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Para medir el area de poro se utilizo el software IMAGEJ en donde se logré medir las superficies
de las imagenes obtenidas del SEM. De los datos obtenidos se puede apreciar la presencia de
macroporos (20%), mesoporos (60%) y microporos (20%), lo cual favorece el proceso de
adsorcion. Al realizar el calculo de varios de los radios de poro se valGa su promedio con el fin

de generalizar el radio de poro.

Figura 8-3. Micrografia SEM del Carbdn Activado (CA) al 75% a) 1x500, b) 1x1400, ¢)1x2000

Realizado por: Guifia, Luis, 2022

En la figura 8-3 se aprecia una estructura superficial heterogénea donde se puede distinguir una
superficie formada por mesoporos y microporos indispensables para el proceso de adsorcion.

Tabla 4-3. Radio de los poros del CA al 75%

0,0033 1,861
0,0090 5,077
0,0027 1,523
0,0240 13,541
0,0122 6,882
Radio promedio 5777

Realizado por: Guaifia, Luis, 2022
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Es evidente que al aumentar la concentracion de &cido fosférico incrementa la cantidad de
mesoporos (60%) y microporos (40%) en la superficie del CA por lo que tedricamente se espera

un mejor rendimiento de adsorcion.

Figura 9-3. Micrografia SEM del Carbén Activado (CA) al 85% a) 1x500, b) 1x1100, ¢)1x2000
Realizado por: Guaifia, Luis, 2022

Al observar la figura 9-3 se aprecia una estructura superficial homogénea comparado con las
caracterizaciones anteriores. En ella se distingue la presencia de mesoporos (40%) y microporos
(60%) basicos para el proceso de adsorcion. Su estructura homogénea evidencia el efecto del
agente activante (HsPO4) acompafado del tratamiento de pirolisis sobre la cascarilla de arroz para

formar concavidades.
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Tabla 5-3. Radio de los poros del CA al 85%

Area (um)? Radio (nm)
0,0031 1,748
0,0028 1,579
0,0024 1,354
0,0090 5,078
0,0042 2,369
Radio promedio 2,425

Realizado por: Guaifia, Luis, 2022

La activacion con acido fosférico promueve un proceso de dilatacion del material (Rojas, Gutiérrez
and Colina 2016, pp 457-460), donde el H3PO, asume un papel de agente deshidratador durante la
activacién inhibiendo la formacion de cualquier liquido que pueda obstruir la formacién de poros
en la muestra de CCA. Luego de haber removido el agente activante mediante lavados con agua
destilada e hidréxido de sodio al 1%, se puede presenciar las cavidades porosas generadas. Esto
se puede establecer con las imagenes obtenidas en las figuras 7-3, 8-3 y 9-3. En la figura 9-3 se
aprecia una mayor cantidad de microporos (60%) por lo que se asume que la adsorcion de fldor
es mas eficiente con respecto a los carbones activados a 65% y 75%. En trabajos similares se
obtuvieron poros con un tamafio mayor a los 1,5 nm ideal para el proceso de adsorcion. Rodriguez,
Campos and Pérez (2019) sugiere un tamafio de poro superior a los 1,3 nm para que el proceso de

remocion se lleve a cabo.

3.2.5. Analisis BET

El carbon activado sintetizado a una concentracion del 85% de é&cido fosférico, mostré un area
superficial de 780,0 m?/g (ANEXO B) que al ser comparada con los valores de referencia de la
tabla 6-3 se evidencia que el area superficial aumenta segun crece la relacion del agente activante
(HsPO4) en que se sumerja el carbon de la cascarilla de arroz. Dado que el area superficial esta
directamente relacionada con la porosidad de la muestra que se ha formado de la activacion
guimica posterior al tratamiento quimico-térmico el area superficial acrecienta mejorando el
proceso de adsorcién. De este modo, se establece que la superficie especifica BET del adsorbente
sintetizado cumple con el requisito establecido por la norma NTE INEN1991:1994 1995-10;

misma que manifiesta un minimo de 600 m?/g (INEN 1991, p. 3).
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Tabla 6-3. Referencias del Area Superficial BET para CA de Cascarilla de Arroz

Material (Nombre) Tratamiento Area superficial
CB Blanco, cenizas sin activar 141
CAl Cenizas + H3PO,relacion 1:1 160
CA2 Cenizas + H3PO,relacion 1:2 225
CA3 Cenizas + H3POjqrelacion 1:3 312

Fuente: Rodriguez, Campos and Pérez 2019.
Realizado por: Guaifia, Luis, 2022.
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Figura 10-3. Isotermas de adsorcion con Nz a 77 K de los carbones activados

Fuente: Area de Investigacion, Universidad Central del Ecuador, 2022.

En las isotermas de adsorcion con N2 a 77 K (figura 10-3), se observa que el carbono forma una
especie de codo caracteristico de las isotermas de adsorcion tipo 1 o Langmuir a presiones
cercanas a 0,1. Este tipo de isoterma es caracteristica de sélidos microporosos muy comunes en
carbones activados en donde el llenado de los poros se da en una sola capa 0 monocapa (Garcia and
Marti 2020, pp 244-248). Para este tipo de isoterma, cada poro del sélido puede albergar una sola
molécula de N, teniendo los poros igual actividad para la adsorcion.

3.3.  Evaluacion de la Adsorcién de Fluor (F°)

En la tabla 7-3 se presentan los datos de la adsorcion de flior que se realizé a nivel de laboratorio.

Para ello se utiliz6 una solucion patron de F con una concentracion de 1,97 mg/L y se pesaron 2,

6y 10 g de carbon activado al 85%.
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Tabla 7-3. Prueba de laboratorio para la Adsorcion de Flor

2 1,88
85 6 1,57
10 1,22

Realizado por: Guaifia, Luis, 2022.

El agua recolectada en la comunidad Jesus del Gran Poder, presenta una concentracion de 1,99
mg/L iones F". En la tabla 8-3 se registran los datos de adsorcion a nivel de campo utilizando 2,

6y 10 g de carbon activado al 65%, 75% y 85% respectivamente.

Tabla 8-3. Prueba de campo para la Adsorcién de Fltor

1,94

2 1,93
1,95
65 1,65
6 1,65
1,64
10 1,22
1,21
1,21
191
1,99 2 1,92
191
75 1,59
6 1,59
1,61
1,17
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10 1,18

1,18

1,88
2 1,89
1,88
1,55
1,56
1,56
1,12
10 1,12

1,11

85 6

Realizado por: Guaifia, Luis, 2022.

Comparando los resultados de la tabla 7-3 con los valores de la tabla 8-3, se evidencia una mayor
adsorcion en la prueba de campo que en la prueba de laboratorio ya que sus valores fueron 44,22%

y 38,07% de iones F~ respectivamente.

3.3.1. Andlisis de Varianza ANOVA para la Adsorcion de Fltor

La masa del carbdn activado y la concentracion del agente activante tienen respuestas con
diferencias significativas sobre la adsorcion de fltor en la solucion. Cuando el valor P-value es
menor a 0,05 y a un nivel de confianza del 95% (tabla 9-3) evidenciando un efecto significativo
en la respuesta adsorcién al manipular una de las dos variables. EI modelo de regresion obtenido
para el porcentaje de adsorcion de fltor explica el 99% de su variabilidad en el carbén activado
obtenido a partir de cascarilla de arroz.

Tabla 9-3. Anélisis de Varianza ANOVA para la Adsorcion de Fltor

Fuente Suma de Df | Cuadrado Medio | Razon-F Valor-P
Cuadrados

A: concentracion 0,0296056 1 0,0296056 446,45 0,0000
B: masa 2,48645 1 2,48645 37495,14 0,0000
AA 0,0000462963 1 0,0000462963 0,70 0,4128
AB 0,0012 1 0,0012 18,10 0,0004
BB 0,0212019 1 0,0212019 319,72 0,0000
Total, Error 0,00139259 | 21 0,0000663139
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Total (Corregido) 2,5399 | 26
Fuente: STATGRAPHICS.

Realizado por: Guaifia, Luis, 2022.

Main Effects Plot for fluor
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Gréfico 1-3. Efectos principales del CA en la adsorcion de Flaor
Realizado por: Guaifia, Luis, 2022.

En el grafico 1-3 se aprecia dos curvas por separado; donde la masa de carb6n activado varia
desde el nivel mas bajo (2g) al nivel méas alto (10g) demostrando que la adsorcion de flGor
aumenta significativamente a medida que variamos el gramaje del adsorbente. Al manipular la
variable concentracién el efecto es minimo y genera una ligera variacion en la concentracién del

adsorbato en la solucion.
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Standardized Pareto Chart for fluor
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Gréfico 2-3. Grafico de Pareto sobre los efectos principales del CA en la adsorcion de Flaor
Realizado por: Guaifia, Luis, 2022.

Del grafico 2-3 se puede establecer que el factor B (masa) y A (concentracion) son los factores
maés determinantes sobre la adsorcidn de fldor. El diagrama de Pareto nos ayuda a determinar los
efectos estandarizados de mayor a menor demostrando una mejor adsorcién cuando se manipula

la masa del carbdn activado y no la concentracion del agente activante.

Tabla 10-3. Coeficiente de Regresion para la Adsorcién de Fldor

Coeficiente Estimado

Constante 1,60185
A: concentracion -0,0405556
B: masa -0,371667
AA -0,00277778
AB -0,01
BB -0,0594444
FLUOR = 1,60185 - 0,0405556*concentracion — 0,371667*masa —
0,00277778*concentracion”2 — 0,01*concentracion*masa — 0,0594444*masa’2

Fuente: STATGRAPHICS.

Realizado por: Guaifia, Luis, 2022.

En la tabla 10-3 se indica la ecuacion ajustada del modelo estadistico, en ella se describe el
comportamiento de la respuesta adsorcion de fldor en funcion del momento en el que se

manipulan las variables concentracion y masa del carbon activado. La calidad del modelo ajustado
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se evalud en base al coeficiente de determinacién R? donde se reflej6 un valor de 0,9991,

indicando una buena correlacion entre datos experimentales predichos por el modelo.

3.3.2. Optimizacidn de la concentracion y masa para la adsorcion de flGor

La optimizacién permite mejorar un proceso al ajustar sus parametros con la finalidad de
minimizar costos y maximizar el rendimiento, la productividad y la eficiencia del sistema de
filtrado (SYDLE 2022). En base a ello, se optimizaron las variables concentraciéon del agente
activante y masa del carbon activado para mejorar el proceso de adsorcion el cual nos permita
mantener la concentracion de fltor por debajo de los 1,5 ppm ajustandose al pardmetro de calidad
que establece la Norma INEN 1108 - quinta revision. Los valores dptimos para remover fltor
hasta los 1,5 son: &cido fosforico a una concentracion del 83,7% y 7,5g del adsorbente (CA).

Tabla 11-3. Respuesta de Optimizacion para la Adsorcion de Fltor

Objetivo: Mantener el flGor a 1,5 ppm

Valor éptimo=1,5

Factor Bajo Alto Valor 6ptimo
Concentracion -1,0 1,0 0,977008
Masa -1,0 1,0 0,152564

Fuente: STATGRAPHICS.
Realizado por: Guaifia, Luis, 2022.

En el grafico 3-3 se observa el efecto de las variables masa y concentracion con sus respectivas
interacciones para la adsorcion de flGor. Para ello se uso la ecuacion del modelo ajustado para
generar varias superficies de respuesta con el fin de entender el efecto de las variables sobre el

adsorbato.
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Grafico 3-3. Superficies de respuesta estimadas para los efectos interactivos Masa vs

Concentracion de HsPO,4

Realizado por: Guaifia, Luis, 2022.

3.3.3. Isotermas de Adsorcion de Langmuir y Freundlich

Para determinar la eficiencia del carbon activado en el proceso de adsorcion es necesario recurrir
al uso de las isotermas. En la tabla 12-3 y 13-3 se describen los resultados de los modelos de
Langmuir y Freundlich en base a los datos experimentales del equilibrio de adsorcidon de los iones
F- en el adsorbente y el adsorbato libre. Con el fin de determinar el tipo de isoterma que mejor
describe el proceso de adsorcion se desarrollaron pruebas de remociéon a diferentes
concentraciones de acido fosforico y masa de carbén activado donde la concentracion inicial de
flaor fue de 1,99 mg/L.
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Tabla 12-3. Variacién de la capacidad de adsorcion de Fldor en funcion a la concentracion de HsPO4 y masa de CA — Isoterma de Langmuir

Concentracion de HsPO4 % Masa CA(Q) C=Eje X (adsorbato) q Eje Y (Clq)

1,94 0,000025 77600

2 1,91 0,00004 47750

1,95 0,00002 97500

1,65 5,66667E-05 29117,6471

6 1,65 5,66667E-05 29117,6471

1,64 5,83333E-05 28114,2857

65 1,22 0,000077 15844,1558
10 1,21 0,000078 15512,8205

1,21 0,000078 15512,8205

1,91 0,00004 47750

2 1,92 0,000035 54857,1429

1,91 0,00004 47750

1,59 6,66667E-05 23850

6 1,59 6,66667E-05 23850

1,61 6,33333E-05 25421,0526

75 1,17 0,000082 14268,2927
10 1,18 0,000081 14567,9012

1,18 0,000081 14567,9012

1,88 0,000055 34181,8182

2 1,89 0,00005 37800

1,88 0,000055 34181,8182

1,55 7,33333E-05 21136,3636

6 1,56 7,16667E-05 21767,4419

1,56 7,16667E-05 21767,4419

85 1,12 0,000087 12873,5632
10 1,11 0,000088 12613,6364

1,11 0,000088 12613,6364

Realizado por: Guaifia, Luis, 2022.
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Tabla 13-3. Variacién de la capacidad de adsorcion de Fldor en funcidn a la concentracion de HsPO4 y masa de CA — Isoterma de Freundlich

Conﬁirgroa‘t c('yc; 1 Masa CA(Q) C= (adsorbato) q Eje X (logq) Eje Y (logq)

1,94 0,000025 0,28780173 -4,60205999

2 1,91 0,00004 0,28103337 -4,39794001

1,95 0,00002 0,29003461 -4,69897

1,65 5,66667E-05 0,21748394 -4,24667233

6 1,65 5,66667E-05 0,21748394 -4,24667233

1,64 5,83333E-05 0,21484385 -4,23408321

65 1,22 0,000077 0,08635983 -4,11350927
10 1,21 0,000078 0,08278537 -4,1079054

1,21 0,000078 0,08278537 -4,1079054

1,91 0,00004 0,28103337 -4,39794001

2 1,92 0,000035 0,28330123 -4,45593196

1,91 0,00004 0,28103337 -4,39794001

1,59 6,66667E-05 0,20139712 -4,17609126

6 1,59 6,66667E-05 0,20139712 -4,17609126

1,61 6,33333E-05 0,20682588 -4,19836765

75 1,17 0,000082 0,06818586 -4,08618615
10 1,18 0,000081 0,07188201 -4,09151498

1,18 0,000081 0,07188201 -4,09151498

1,88 0,000055 0,27415785 -4,25963731

2 1,89 0,00005 0,2764618 -4,30103

1,88 0,000055 0,27415785 -4,25963731

1,55 7,33333E-05 0,1903317 -4,13469857

6 1,56 7,16667E-05 0,1931246 -4,14468279

1,56 7,16667E-05 0,1931246 -4,14468279

85 1,12 0,000087 0,04921802 -4,06048075
10 1,11 0,000088 0,04532298 -4,05551733

1,11 0,000088 0,04532298 -4,05551733

Realizado por: Guaifia, Luis, 2022.

54




Las representaciones graficas de los isotermas son descritas en el grafico 4-3 y 5-3 describiendo

al modelo de Langmuir y de Freundlich respectivamente.

®65%
ISOTERMA DE LANGMUIR .~
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Grafico 4-3. Ajuste de datos al modelo de Isoterma de Adsorcion de Langmuir

Realizado por: Guaifia, Luis, 2022.
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Gréfico 5-3. Ajuste de datos al modelo de Isoterma de Adsorcion de Freundlich
Realizado por: Guaifia, Luis, 2022.

En la tabla 14-3 se presentan los valores de las constantes isotérmicas de los dos modelos de
adsorcion junto con su coeficiente de determinacion (R?). Dado que R? toma valores maximos de
0,9463 para Langmuir y 0,9077 para Freundlich se puede concluir que el proceso de adsorcion se
describe de mejor manera mediante la isoterma de Langmuir ya que los pardmetros de este modelo
aumentan con el incremento de la concentracion; esto implica que la adsorcion de flaor se limita

a un proceso en una monocapa sobre la superficie del adsorbente.
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Tabla 14-3. Parametros de las Isotermas de Langmuir y Freundlich para la Adsorcién de Fluor a

diferentes concentraciones de H3sPO4

MODELO DE ; CONCENTRACION
3 PARAMETROS
ADSORCION 65 75 85
R? 0,7022 0,8813 0,9463
-1,08 -1,38
K -0,89
Langmuir 0,000021 0,000035
b 0,000013
R? 0,7484 0,8464 0,9077
n -0,47 -0,68 -1,12
Freundlich
Kd 0,00013 0,00011 0,00009

Realizado por: Guaifia, Luis, 2022.

En lo que respecta al isoterma de Langmuir K y b relacionan la capacidad maxima de adsorcion
(mg/L) y la energia libre de adsorcién (L/mg) respectivamente, por lo que de manera tedrica el
CA tiene la capacidad de remover un maximo de 69,35% iones fluor en la solucion. Mientras que
el isoterma de Freundlich surge al considerar una superficie heterogénea del adsorbente que
muestra una distribucion de diferentes sitios de adsorcion. Entre sus parametros n representa la
capacidad de adsorcién (mg/L) y Kd la intensidad de adsorcién, por lo que de manera
experimental se esperaria que el adsorbente retenga el 43,71 % iones de fllor presentes en la
solucion, demostrando asi la veracidad de los valores obtenidos en este estudio que fueron del
44,22%.
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CONCLUSIONES

La cascarilla de arroz presenta un bajo contenido de humedad (9,36%) y de materias volatiles
(10,53%). Sin embargo, el contenido de cenizas (19,11%) es un buen indicador de la calidad de
carbdn activado y el alto contenido de carbon fijo (60,98%) es ideal para la combustién, brindando
al material excelentes propiedades como adsorbente.

El carbdn activado presentd mejores resultados de adsorcidn al utilizar acido fosforico al 85%,
permitiendo remover hasta un 44,22% de fluor en la solucién y alcanzando una concentracion
(1,11 ppm) que se ajusta a los pardmetros de calidad de la Norma INEN 1108.

Los analisis SEM y BET permitieron demostrar que el tamafio de poro disminuye segun aumenta
la concentracion del agente activante en la solucion; de este modo el carbdn activado al 85% con
acido fosforico generé un 60% de microporos y un area superficial de 780 m?/g ideales para el
proceso de adsorcion. Los anélisis FT-IR demostraron que los picos predominantes en el carbén
activado al 75% y 85% pertenecen a la silice (SiO>), evidenciando su alta capacidad de adsorcion.
Ademas, se identificaron bandas correspondientes a los grupos de las cadenas alifaticas (C-H),
grupos carbonilo, carboxilico y enlaces simples O-H.

En base a los coeficientes de regresion (R?) se puede definir que el proceso de adsorcion se ajusta
al modelo de la isoterma de Langmuir, la cual se desarrolla en una superficie homogénea logrando
remover hasta un 69,35% de iones fldor. Por otra parte, con el modelo de Freundlich se remueve

un maximo de 44,22% de fltor en la solucion.
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RECOMENDACIONES

Se recomienda investigar métodos de post-tratamiento quimico en el carbén activado con la
finalidad de desarrollar grupos funcionales especificos que favorezcan la remocion de fldor.

En base a los resultados obtenidos de la eficiencia del carbon activado mediante activacion
guimica, se recomienda cotejar los valores procedentes de una activacién fisica para validar la
eficiencia de adsorcion.

Se recomienda realizar la pirolisis a temperaturas diferentes a la del presente estudio, con el fin
de comprobar el aumento de porosidad y area superficial del carbon activado y su efecto en el
proceso de adsorcion.
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GLOSARIO

Activacion: Es un proceso por el cual los materiales carbonaceos incrementan su superficie
especifica. Los métodos de activacidn son: activacion quimica y activacion fisica (NTE INEN 1991,
p. 1).

Adsorcion Fisica: Es un proceso en donde el adsorbato se encuentra unido a la superficie del
solido por enlaces débiles mediante interacciones de Van der Waals; la entalpia de adsorcién varia
entre 10 a 20 kJ/mol y es considerada como un proceso reversible ya que al incrementar la
temperatura se reduce la adsorcion (Paredes Doig 2011, p. 12).

Andlisis BET: Permite detectar poros, evaluar su morfologia, y distribucion de tamafios a través
de su superficie especifica; es decir, mediante el area de la superficie por unidad de masa (m?g)
de todas las particulas que forman un gramo de material (Colpas, Tarén and Gonzélez 2017, p. 64).
Carbon Activado: Es un material obtenido de la carbonizacién de materias primas carbonéaceas,
es un material microporoso formado por microcristales que poseen una relacion especifica de
micro y macro poros, con una superficie interna mayor a 600 m?/g, que le confiere altas
propiedades de adsorcion (NTE INEN 1991, p. 1).

Fluorosis: Es una afeccion causada por la ingesta excesiva de fltor, que produce cambios en la
estructura de los huesos volviéndolos fragiles; las primeras etapas de la fluorosis se caracterizan
por aumento de masa 6sea detectable radiograficamente. La fluorosis puede ser de dos tipos:
dental o esquelética (Puche and Rigalli 2007, p. 50).

Isoterma de Langmuir: Es un modelo teérico valido para la adsorcidn en una monocapa sobre
una superficie completamente homogénea con un namero finito de sitios idénticos y especificos
de adsorcién y con una interaccion despreciable entre las moléculas del adsorbato (Figueroa, Moreno
and Hormaza 2015, p. 109).

Isoterma de Freundlich: Es un modelo que asume heterogeneidad en la superficie del
adsorbente, conformada por mdltiples sitios de adsorcion con energias caracteristicas; el calor de
adsorcion entre adsorbato-adsorbente varia de un sitio a otro y no son equivalentes (Figueroa, Moreno
and Hormaza 2015, p. 110).

Muestreo: Es un procedimiento realizado para determinar la calidad de una fuente de agua. Para
ello, la muestra debe ser representativa evitando su contaminacion en el transcurso de llegada al
laboratorio (Gallo et al. 2011, p. 1).

Optimizacién: Es un proceso que permite mejorar un procedimiento al ajustar sus parametros
con la finalidad de minimizar costos y maximizar el rendimiento, la productividad y la eficiencia

del sistema de filtrado (SYDLE 2022).
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Fecha de realizacion del analiss: 22 de marzn de 222
Comeo electrdnico: uisguaia@yaho
Teléfona: SOB063 198
Persona de Contacha: Luis Guaiks Remathe Telefona: QOES6319

2. Especificaciones del ensayo

Mueshra: InC12 Activads

Descripeion: Puoked &n hinda Zploc

Tipa: A

Equipo: Auda Chem || Michomerilics

Lugar: Labaralorio A-240

MAnalsts: ). Jhossfin Abssar

Descripeion: Ansisis de fres superficial Méloda BET
Observaciones: ngurs

3. Resultados

Debido & la exlersion de los resullados, lodos los documenios de respaldo 52 énvia al comen secrdnioo del dente

N

InCi Activado interna. Area superficial BET, ngle paink 4. 2463 mizy

Ing. Paibi Loadonio
Hesponsabie Técnico
24 de marzn de 2022




ANEXO C: CARACTERIZACION DE MATERIA PRIMA (CASCARILLA DE ARROZ)

Molienda Tamizaje Peso (Cascarilla de arroz)




ANEXO D: SINTESIS DE CARBON ACTIVADO

Activacion Agitacion

Reposo y Secado Solucion
] SO § W

ANEXO E: CARACTERIZACION DEL CARBON ACTIVADO

Espectroscopia FT-IR Microscopia SEM




ANEXO F: RECOLECCION DE LA MUESTRA

ANEXO G: EVALUACION DE LA ADSORCION DE FLUOR

Elaboracion del filtro Trasvase de la muestra

i

) T




