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RESUMEN

Uno de los principales subproductos generados en la industria cafetera mundial es
la borra de café que se obtiene después de la preparacion de la bebida, la cual se
produce en grandes cantidades debido a la popularidad de esta. Infortunadamente,
estos residuos no son aprovechados de manera correcta, generando una
problemética que contribuye a la contaminacion de las fuentes hidricas y el aumento
de residuos sélidos.

Actualmente, una de las principales alternativas con mayor potencial para el
aprovechamiento de este residuo, es utilizar la borra de café como bioadsorbente
de materiales contaminantes en aguas residuales. En el presente estudio, se evalué
la capacidad de adsorcién de la borra de café y se evaluaron sus propiedades
fisicoquimicas para determinar la viabilidad de convertir borra de café en carbon
activado.

Para potencializar su capacidad adsortiva, la borra de café fue sometida a un
proceso de activacion quimica utilizando acido fosforico (HsPOa) al 50 % v/v y se
compard con una activacion alcalina con soluciones de hidréxido de potasio (5 y
10% m/v), obteniéndose un mejor resultado de adsorcién cuando la activacion se
realiz6 de forma acida. La borra se lavo con abundante agua destilada y se secé en
un horno por 24 horas; se tomaron 5 g del material y se pusieron en contacto con el
acido por 48 horas, se llevd nuevamente al horno de secado por 12 horas.
Finalmente se ajusté el pH de la borra utilizando una solucién de hidréxido de sodio
(NaOH) de concentracién 2,5 M, hasta que la lectura final estuviera entre 6,5 — 7,0
y se hizo un secado final por 4 horas en el horno de secado. Se realizaron pruebas
de adsorcién de azul de metileno a soluciones con concentraciones de 1y 3 mg L-

1 las cuales arrojaron porcentaje de remocioén del 80 % y 77 %, respectivamente.
La caracterizacion del material, que se realiz6 por medio de analisis proximal

(humedad, cenizas, material volatil, carbono fijo) y determinacion de sitios activos

acidos y basicos, sugiere que estos son aptos para ser utilizados en la preparacion
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de carbdn activado. En cuanto a las pruebas de adsorcion, se utilizd azul de
metileno como adsorbato y el modelo que mejor ajusté a los datos experimentales
fue la isoterma de Freundlich, arrojando una isoterma tipo Il que sugiere que la
naturaleza energética de los sitios de adsorcion es de caracter heterogéneo, lo que
conlleva a la categorizacion de estos sitios como débiles para la adsorcién en medio

acuoso.

Palabras clave: Borra de café, activacion quimica, adsorcion.
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ABSTRACT

One of the main byproducts generated in the world coffee industry is the coffee
residues that are obtained after the preparation of the beverage, which are produced
in large quantities due to the popularity of it. Unfortunately, these wastes are not
properly exploited, generating a problem that contributes to the pollution of water

sources and the increase of solid wastes.

Currently, one of the main alternatives with the greatest  potential for taking
advantage of this waste is to use coffee grounds as bioadsorbent of polluting
materials in wastewater. In the present study, the adsorption capacity of the coffee
grounds was evaluated, and its physicochemical properties were evaluated to

determine the viability of this material as bioadsorbent.

To potentiate its adsorptive capacity, the coffee ground was subjected to a chemical
activation process using phosphoric acid (HsPOa4) at 50% v/v and was compared with
an alkaline activation with potassium hydroxide solutions (5 and 10% m/V),
obtaining a better result of adsorption when it was performed in an acidic way. The
coffee ground was washed with abundant distilled water and dried in an oven for 24
hours; 5 g of the material was taken and put into contact with the acid for 48 hours
and taken back to the oven for 12 hours. Finally, the pH was adjusted using sodium
hydroxide solutions (NaOH) with a concentration 2,5 M, until the
final reading was between 6,5 -7,0; and a final drying was performed during 4 hours
in the oven. Methylene Blue adsorption tests were performed to solutions with
concentrations of 1 and 3 mg L, which yielded a removal percentage of 80% and
77%, respectively.

The characterization of the material, by proximal analysis and determination of acid
and basic active sites, suggests that it is suitable for using it in the preparation of
activated carbon. For the adsorption tests, methylene blue was used as adsorbate
and the model that best fitted to the experimental data was the Freundlich isotherm,

resulting in a type Il isotherm that suggests that the energetic nature of the
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adsorption sites is of a heterogeneous character, which leads to the categorization
of these sites as weak for adsorption in aqueous medium.

Key words: Coffee grounds, chemical activation, adsorption.
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INTRODUCCION

Los procesos de adsorcion son de amplia popularidad en el tratamiento de aguas,
puesto que son uno de los métodos mas eficientes para la eliminacién de color, olor,
aceites y contaminantes organicos de los efluentes industriales y domeésticos [1].
Existen dos tipos de adsorbentes, los convencionales y los naturales. Dentro de los
convencionales se encuentra el carbon activado que constituye un material
adsorbente de gran interés industrial, académico e investigativo, debido a que su
superficie activa, su elevado y variado grado de porosidad mejoran los procesos de

adsorcion [1], [2].

En estudios recientes, materiales de origen natural han sido evaluados para su uso
como adsorbentes naturales de metales pesados y colorantes, proponiendo una
alternativa econdmica y ambientalmente amigable, donde se evalla detenidamente
su capacidad de retencion tanto en su forma modificada por algun tratamiento

quimico, como en su estado natural [3].

Dadas las amplias aplicaciones que en la actualidad tienen los carbones activados,
su produccién ha aumentado de manera considerable, por lo que se ha generado
una creciente demanda de estos adsorbentes y también la busqueda de nuevas
fuentes de materias primas para satisfacer esta necesidad [4]. Debido a lo
anteriormente mencionado, en la actualidad se han realizado una gran cantidad de
investigaciones encaminadas a la produccion de adsorbentes naturales, basados
en el aprovechamiento de residuos provenientes del arroz, nueces, coco, entre
otros [4], [5].

De la elaboracion de café como bebida, se obtienen grandes volimenes de cuncho
o borra de café, los cuales son desperdiciados a diario. Por lo tanto y en pro de dar
un buen aprovechamiento a estos residuos solidos, en la presente investigacion se
utilizé borra de café como materia prima para la produccion de carbén activado,
utilizando una serie de activaciones quimicas con acido fosférico (Hs3POa4) e

hidroxido de potasio (KOH) para potencializar la borra como material adsorbente [4].
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CAPITULO I: PROBLEMA

1.1 PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

El café es una de las bebidas mas consumidas a nivel mundial, por lo tanto, su
produccion y comercializacion han incrementado considerablemente en los ultimos
afos; segun la organizacion internacional del café en el afio 2016 y 2017 se
obtuvieron 157,4 millones de sacos de 60 kg, siendo Brasil, Vietham y Colombia los
principales paises productores [1]. Por cada 1 kg de granos de café que son
sometidos al proceso de beneficio se obtienen 104 g de borra, es decir que
aproximadamente el 10% de la cantidad del café inicial es transformado finalmente
en este material después de la preparacién de la bebida [2].

En Colombia, el departamento del Cauca es lider en produccién de café, con 32
municipios dedicados a la caficultura y alrededor de 90897 caficultores, lo que hace
de este cultivo un aporte primordial a la economia departamental [4]. Contribuyendo
al desarrollo tecnoldgico de este mercado, la empresa espafiola Supracafé ubicada
en la vereda la Venta del municipio de Cajibio; es pionera en produccion de café de
alta calidad por medio de un proceso de beneficio himedo, obteniendo de 1000 a
2000 kg de café mensuales, aunque en los meses de mayo y junio se cosechan
entre 15000 y 20000 kg de café cereza [4], [6].

Este proceso de beneficio genera una gran cantidad subproductos como pulpa
fresca, mucilago, cascarilla, ademas de la borra de café que se obtiene después de
la preparacion de la bebida [5]. Ninguno de estos subproductos es aprovechado de
manera correcta, lo que ocasiona un aumento de cargas contaminantes en las
fuentes hidricas, ocasionando acidificacién del medio, aumento en la carga organica
y disminucién de la concentracién de oxigeno disuelto, provocando asi condiciones

sépticas y la eutrofizacion del agua [3].

Ante esta probleméatica se han planteado diferentes alternativas para el
aprovechamiento de estos residuos, dentro de la que destaca la utilizaciéon de borra

de café para la produccion de carbon activado, debido a que este material ha
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demostrado ser un adsorbente muy versétil gracias a su tamafio, distribucién de
poros y area superficial [7]. Ademas, este material puede ser modificado mediante
tratamientos fisicos o0 quimicos los cuales logran incrementar su porosidad de
manera que pueden adsorber mejor las sustancias, teniendo en cuenta factores
como la materia prima a partir de la cual fue fabricado y del tipo de proceso de
activacion [8].

Debido a las propiedades como adsorbente del carbén activado, en los ultimos afios
se han propuesto procesos de fabricacion a partir de materiales naturales como
cascara de coco, cascarilla de arroz, cascara de semilla de algodén, cascara de
nueces, cascarilla de café, pulpa de café y la borra de café; que puede ser utilizado
como una alternativa a los tratamientos biologicos y quimicos tradicionales para la

remocion de diferentes metales y contaminantes en el agua [7], [8].

En el presente proyecto de investigacion se evaludé la capacidad de adsorciéon
carbon activado preparado a partir de borra de café, activada quimicamente con
HsPOs y KOH y se realizaron caracterizaciones fisicoquimicas al material
adsorbente (analisis proximal y determinacion de sitios &cidos y béasicos) con el fin

de determinar la naturaleza de este.
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1.2 JUSTIFICACION

Colombia es uno de los paises mas biodiverso por kilometro cuadrado y debido a
su ubicacion geogréfica cuenta con grandes extensiones de tierra ricas en nutrientes
gue permiten el desarrollo de una agricultura variada a gran escala, donde uno de
los cultivos mas representativos es el café. La gran mayoria de cultivos se
encuentran ubicados sobre las laderas de las tres cordilleras de los andes, debido
a que estas regiones se caracterizan por tener condiciones atmosféricas optimas
para el crecimiento de los cafetales, lo que permite cosechar café durante todo el

afo [4].

A pesar de ser un gran pais productor, también es un gran consumidor de este
producto, lo que ocasiona que esta actividad genere una gran cantidad de desechos
después de su consumo como bebida. La borra de café o cuncho de café es
desechada por todos los consumidores, desde los hogares hasta las grandes
empresas generando un gran volumen de este subproducto. La borra, como
desecho, no recibe ninguna clase de tratamiento, solo es llevada a rellenos
sanitarios para su disposicion final, que a lo Unico que contribuye es al aumento de

malos olores y la reproduccién de vectores como moscas y otras plagas [6].

La borra de café es un residuo organico que ha sido utilizado tradicionalmente en la
elaboracion de compostaje, ademas posee marcadas propiedades adsortivas que
la hacen apta para la fabricacion de carbén activado capaz de ser utilizado en el
tratamiento de aguas residuales. El uso de este carbon traeria un gran beneficio
para las comunidades cafeteras en general debido a que impactaria directamente
en su economia y su salud, ya que al implementar este material se contrarrestarian
dos impactos negativos al ambiente, la problematica de residuos sélidos y las aguas

residuales [9].
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1.3 OBJETIVOS

1.3.1 Objetivo General

e Realizar la caracterizacién fisicoquimica del granulo de la borra de café
proveniente de la hacienda Supracafé de la vereda la Venta en el municipio

de Cajibio-Cauca.

1.3.2 Objetivos Especificos

e Generar carbon activado a partir de la borra de café mediante la adicion de
agentes quimicos.

e Comparar las caracteristicas fisicoquimicas antes y después de la activacion
de la borra de café.

e Evaluar la capacidad de adsorcién de la borra antes y después de la

activacion a través de ensayos con azul de metileno.
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CAPITULO II: MARCO TEORICO O REFERENTES CONCEPTUALES

2.1 ANTECEDENTES

En la udltima década, han incrementado el impacto ambiental generado por el
vertimiento de efluentes industriales debido a la presencia de metales pesados
como cromo, niquel, cadmio y plomo en estas corrientes de desecho. Estas
sustancias son extremadamente toxicas y tienden a persistir indefinidamente en el
medio ambiente, comprometiendo el bienestar y equilibrio no solo de la faunay flora
sino también la salud de las personas [10].

El impacto ambiental que ocasionan estas sustancias ha incentivado a los
investigadores a desarrollar distintos métodos para el tratamiento de estos efluentes
contaminados [10]. Una alternativa que llama la atencion es la adsorcion de iones
de metales pesados en los efluentes industriales, utilizando adsorbentes producidos

a partir de materiales organicos de origen natural (bioadsorbentes) [11].

Investigaciones recientes, demuestran la capacidad de adsorcion de diferentes
biomasas residuales como la corteza del arbol del pirul, cascara de platano, cascara
de limoén, cascara de naranja, hoja de café, cdscara de mani, desechos de tallo de
uva, bagazo de la cafia, cascara de coco, cascarilla de arroz, cascara de café, pulpa
de café, borra de café, entre otros. Estos materiales presentan propiedades muy
versatiles que les permite funcionar como adsorbentes, ademas con el uso de
diferentes métodos de activacidon se puede generar carbon activado a partir de ellos,
obteniendo mejores resultados debido a que la distribucion de sus poros en la
estructura y el rea superficial, potencializan su capacidad de adsorcion [11], [12].

Quintana et al (2008) estudiaron la adsorcion de Ni (lI) en carbén activado de
cascarilla de café, el cual fue activado quimicamente con acido fosforico para
influenciar la formacion de mesoporos. Por medio de analisis BET (Brunauer-
Emmett-Teller), se establecio que el area superficial del carbén fue de 1263 m? g1,

lo que sugiere que este carbon tiene un gran potencial como adsorbente,
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presentando caracteristicas fisicas y de adsorcién mejores que las obtenidas con
este mismo residuo por otros medios de activacion y alcanzando una remocién de
Ni (II) del 98% en aguas residuales [13].

Ramos (2010) realiz6 un estudio de biosorcion de colorantes sobre borra utilizando
un método discontinuo (Batch) y cuyas variables estudiadas fueron el efecto del
tamafo de particula y cantidad de biosorbente. Como conclusién se obtuvo que la
borra de café es un buen biosorbente para la remocion de colorantes catidnicos,
comparado con otros residuos agricolas evaluados como las cascaras de trigo,
huevo, residuos de jengibre; ademéas se determind que la difusion intraparticular

contribuye al proceso de remocion [14].

En un estudio realizado por Castellar et al (2013) sobre el equilibrio de adsorcion
del colorante azul de metileno sobre carbon activado, evaluaron la influencia de la
concentracion de H3;PO, en el proceso de activacién. Utilizaron distintas
concentraciones de H;P0, (20, 40 y 60% m/v) al momento de activar la borra;
arrojando como resultado un carbon con una mayor capacidad de adsorcion (25,8
mg g~ ') cuando se activd con solucién de fosférico al 20%, probablemente debido

a una mayor porosidad y mayor distribucién de tamafio de poros [7].
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2.2 BASES TEORICAS

2.2.1 Quimica del café

El café quimicamente se encuentra compuesto por agua y materia seca, la cual esta
constituida por minerales y sustancias organicas como carbohidratos, lipidos,
proteinas, alcaloides entre otros, estos a su vez se identifican en los granitos de
café donde pueden reaccionar e interactuar en las diferentes etapas del
procesamiento del café. De igual manera los compuestos pueden ser extraidos o

destruidos durante el proceso de tostado [6].

Existen varias especies de café, entre ellos Café ardbigo y canéfora robusta, las
cuales tienen una composicién quimica diferente, y algunos constituyentes como
(Cafeina, Trigonelina, Aminoéacidos totales, Aminoéacidos libres, Acidos, alifaticos,
lipidos, Glicésidos, Minerales, Acidos clorogénico, Proteinas, Carbohidratos). Sin
embargo, la mayoria de estos constituyentes son transformados durante el proceso
de tostado y otra parte destruidos, originando nuevos compuestos presentes en las

infusiones preparadas a partir del producto final [6].
Dentro de las caracteristicas estas especies del café resaltan las siguientes:

Café Arabigo: Es una de las especies mas antiguas, crece en las zonas
intertropicales montafiosas de Latinoamérica, América central y especialmente en
los paises de Africa. Ademas de ser una planta fragil, es propensa a enfermedades
de roya de café. Esta especie se desarrolla en temperaturas entre los 17y 23 °C, y
representa % de la produccion mundial, debido a su calidad y sabor, generando
sabores delicados y aromas intensos [8].

Café robusto: Esta especie descubierta en el Congo belga a finales del siglo XIX,
hoy en dia se cultiva en diferentes paises como India, Indonesia, Madagascar,
Brasil, Filipinas y sobre todo en Africa. Ademas, crece en planicies y con mayor
rapidez que la especie de Arabigo; se desarrolla en climas tropicales humedos, es
mas resistente a enfermedades, su rendimiento es mayor y suele ser empleado en

la mezcla con especies de café [8].
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2.2.2 Borra de café

La borra o cuncho de café es el residuo que queda después de la torrefaccion del
grano de café y también de la preparacion de la bebida, el cual es utilizado como
componente de sustrato en cultivos; ademas su composicién contiene grandes
cantidades acidos grasos, proteinas, acidos clorogénicos, carbohidratos y en menor
cantidad cafeina y elementos traza (ver Tabla 1) [10].

Tabla 1. Principales constituyentes del grano de café (% materia seca) [11].

Ardbigo  Robusta

Constituyente % %
Cafeina 1,2 2,2
Trigonelina 1 0,7
Acidos Alifaticos 1,7 1,6
Lipidos 16 10

Glucésidos 0,2 trazas

Minerales 4,2 4.4
Acidos clorogénicos 2,7 3,1
Proteinas 10 11
Carbohidratos 39 45,5

2.2.3 Adsorcién

Es el proceso de concentracion de uno mas componentes de un gas o un liquido
sobre la superficie de un sélido debido a fuerzas de atraccién fisicas o quimicas
entre el adsorbente (sustancia que atrae) y el adsorbato (sustancia atraida). El
sOlido se denomina adsorbente y las moléculas adsorbidas en la superficie del
sélido, con mayor concentracion que en la fase fluida, se conocen como adsorbato.
La adsorcion se establece debido a las fuerzas de atraccion entre las moléculas de

fluidos y la superficie solida [12].
Existen dos tipos de adsorcion:

Adsorcion Fisica: es la fijacion del adsorbato sobre la superficie del adsorbente

debido a la atraccién por medio de fuerzas electrostaticas o de Van der Waals. Se
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conoce también como fisisorcion [13]. Debido a este tipo de atracciones, la
fisisorcion presenta interacciones débiles entre adsorbato y adsorbente.

La fisisorcion, como todos los procesos de adsorcion, es de caracter exotérmico en
el cual se libera energia que es adsorbida en forma de vibracion por la red del sélido,
aumentando asi la temperatura de los alrededores. La energia liberada en forma de
calor se conoce como entalpia de adsorcion o calor isostérico (AH°ads). La energia
liberada es insuficiente para romper enlaces quimicos, lo que provoca que la

molécula fisisorbida mantenga su identidad [12].

El proceso de fisisorcion se da a través de una capa de adsorbato fisisorbida la cual
puede adsorberse otra, donde la primera capa se forma por medio de las fuerzas
entre adsorbente (M) y adsorbato (A) y la formacién de las capas subsiguientes
depende de las interacciones Adsorbato- Adsorbato (ver Figura 1), produciéndose

un fenémeno de condensacion multicapas [14].

A-A

i:‘. . . 12 capa

Figura 1. Adsorcion fisica
Fuente: [12]

Adsorcion quimica: En este tipo de adsorcion, el adsorbato forma enlaces
quimicos con los centros activos del adsorbente, ocasionando que la especie

adsorbida se transforme en una especie distinta, en la cual se forman nuevos
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enlaces por lo que la molécula quimisorbida no mantiene la misma estructura que

tenia inicialmente como se observa en la Figura 2 [14].

monocapa

Pérdida de identidad

Figura 2. Adsorcién quimica
Fuente: [14]

Las entalpias de quimisorcion son mucho mayores que las de fisisorcién y del orden
de las entalpias de reacciones quimicas, pero siempre de signo negativo, sugiriendo

gue este proceso es de caracter exotérmico.

La formacion de enlaces entre el adsorbato y el adsorbente cesa tras la formacion
de una monocapa superficial. Aunque sélo una capa puede estar quimisorbida
puede producirse adsorcion fisica de nuevas capas de adsorbato sobre la primera,

como se muestra en la Figura 2 [14].

Isotermas de adsorcion: Una isoterma de adsorcion, es la entre la cantidad de
adsorbato adsorbido por un sdlido, a temperatura constante como funcién de la
concentracion [15]. En la Figura 3 se presenta la clasificacién de isotermas segun

Brunauer, Emmety Teller.
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1 v

Cantidad adsorbida

Concentracidn

Figura 3. Tipos de isotermas
Fuente: [16]

En la Tabla 2 se describen las caracteristicas de cada tipo de isoterma y el tipo de

porosidad asociada [16].

Tabla 2. Descripcion de los tipos de isotermas de adsorcion de gases

Tipo de
Isoterma

Descripcion

\

Alta adsorcion a bajas
presiones relativas
Microporosidad

Adsorcion multicapa
Solido no poroso
Mesoporosidad

Adsorcion débil

Condensacioén capilar
Mesoporosidad

Adsorcion débil

Adsorcion multicapa
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2.2.4 Caracterizacién quimica superficial

Aunque la adsorcion sobre carbdn activado se debe principalmente a interacciones
de tipo dispersivas, la quimica superficial juega un papel importante en el
establecimiento de interacciones especificas. Ademas, varios de los procesos
quimicos que ocurren en la superficie de solidos como los carbones activados se
deben a su naturaleza anfotérica, es decir en su superficie coexisten grupos de
caracter acido y basico que determinan en gran parte el comportamiento en cada
sistema y permite especificar, predecir y maximizar su rendimiento en diferentes
aplicaciones. Los diferentes tipos de sitios activos en la superficie del carbdén
activado se clasifican en [17]:

e Grupos funcionales oxigenados con propiedades acidas: en ellos
ocurren reacciones de sustitucién capaces de acomplejar un cation

e Grupos funcionales oxigenados con propiedades basicas: estos
reaccionan directamente con cationes por reacciones de adicion y también
pueden interactuar con aniones al protonarse.

e Sitios de acidos de Lewis: tienden a reaccionar con aniones y moléculas
nucledfilas en solucién.

e Sitios basicos de Lewis: reaccionan con cationes u otras sustancias
electrofilicas.

e Grupos funcionales con propiedades reductoras: son capaces de llevar
a cabo reacciones Redox con sustancias electrofilicas.

Una de las técnicas mas utilizadas para la determinacién de sitios acidos y basicos
son las titulaciones Boehm. Este método cuantifica inicamente cerca del 50% del
contenido total de grupos con oxigeno en materiales carbonosos y se encuentra

limitado a los grupos, fenol, lactonas y carboxilicos.

Las titulaciones Boehm se fundamentan en la neutralizacion de los grupos acidos
presentes en la superficie mediante el uso soluciones basicas de etéxido de sodio,

hidroxido de sodio, carbonato de sodio y bicarbonato de sodio. Se emplean
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soluciones de diferente fuerza, debido a que los grupos &cidos sobre la superficie
tienen diferentes valores de pKa, el cual depende de su localizacion con respecto a
la localizacion de grupos no acidos, que pueden ejercer un efecto inductivo sobre

los otros [17].

Otro parametro importante en la caracterizacion de un sdlido adsorbente es la
porosidad, puesto que este parametro limita los procesos de transporte y adsorcion
interior del material, dependiendo del tamafio del poro [18]. Cabe mencionar que la
clasificacion de los poros est4 dada de acuerdo con su dimensién transversal. Los
macroporos poseen diametros mayores a 500 A, los mesoporos son los que tienen
diametros comprendidos entre los 20 A y 500 A y los microporos los que son
menores de 20 A [19].

2.2.5 Adsorbentes Naturales

Son materiales provenientes de la industria agricola, como lo son la cascarilla de
arroz, cascara de coco, cascara de naranja, cascarilla de café, pulpa de café, borra
de café y residuos, que pueden ser utilizados directamente como adsorbentes de
contaminantes, o después de algun proceso de acondicionamiento [20].

Este tipo de materiales son extremadamente econOmicos debido a que se
encuentran en abundancia en la naturaleza, y son normalmente considerados
productos de desechos; sin embargo, su utilizacion esta supeditada en la mayoria

de los casos a algun pretratamiento quimico antes de utilizarlos [20].

Diversos materiales de origen natural han sido utilizados como adsorbentes,
evaluando sus propiedades frente a la remocion de azul de metileno. En la Tabla 3

se muestran algunos estudios realizados y las eficiencias alcanzadas [21].
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Tabla 3. Adsorbentes naturales

Biomasa Contaminante Tlpo.de Agente Ref. % Rem
Contaminante Activante
Cascarilla . NaOH 72,8
de arroz Cr Quimica H3POa4 [20] 545
Borra de .
Café Colorantes Quimica KOH [9]
. Vapor (750-
Bagazo N2 Quimica 840°C) [21]
Pb(Il) 92,7
rﬁ;’"cdoo Hg(ll) Quimica HKSS [22] 784
Cu (Il) s 73,6
Fibra de .
cOCO As (II) Quimica HNOs [23] 96
Biomasa
Phoenix Hg H2S04 [12] 92

2.2.6 Adsorbentes Convencionales

Dentro de este grupo podemos destacar el carbon activado, el cual proviene a partir
de materiales organicos y esta constituido por microcristales y compuestos de
estructuras bidimensionales formadas por atomos de carbono acomodados en

estructuras de capas con espacios intersticiales que conforman la porosidad [10].

El carb6n activado es uno de los adsorbentes més utilizados y efectivo en la
remocion de contaminantes dado su alto desarrollo de porosidad, area superficial,
quimica superficial. Infortunadamente este material resulta costoso para
operaciones a pequefia y media escala, lo que resulta en la busqueda de materiales
alternativos que puedan servir de materia prima para producirlo, tales como los
residuos agroindustriales [22].

La activacion es un proceso fisicoquimico que consiste en hacer reaccionar al
agente activante con los atomos de carbono del solido que esta siendo activado; de
forma que se produzca un “quemado selectivo” realizando una perforacion dentro
del solido, aumentando asi su porosidad hasta transformarlo en un carbén activado
[23].
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2.2.7 Azul de metileno

También es llamado (cloruro de tetrametiltionina), este es un colorante de la tiazina
usado principalmente como un colorante para tefiir la seda y el almidon, también
utilizado como agente antiséptico [21]. En la Figura 4 se observa la estructura

quimica de la molécula de azul de metileno:

Cl-
?H_ﬂ, -:|:H_1
ch”N S:'a = Nﬁ“‘L:H-j
Nx” o

Figura 4. Estructura del azul de metileno
Fuente: [24]

Ademas, es utilizada para determinar la capacidad de adsorcién que tienen algunas
sustancias, con el fin de retener el material contaminante por consiguiente lograr la

eficiencia o clasificacion de los poros activados por un tipo de reactivo [18].
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CAPITULO lll: METODOLOGIA

La investigacion se desarroll6 en 3 fases o etapas:

3.1 FASE 1. Activacion de la muestra
La borra seleccionada, suministrada en un 50% por la hacienda Supracafé provino
en su mayoria del tipo de café Arabigo y el otro restante fue recolectado en

cafeterias de alta calidad de la ciudad de Popayan.

En la Figura 5 se muestra la ubicacion de la hacienda Supracafé ubicada en el
Municipio de Cajibio, de departamento del Cauca, a 20 minutos de la ciudad de
Popayan (2°37°24” N, 76°34°23” O) [25].

Figura 6. Ubicacion de la hacienda Supracafé.
Fuente: Adaptado de Google Maps
Se realizé una mezcla homogénea de las muestras de borra para el proceso de
activacion. La borra fue sometida a un pretratamiento que consistié en realizar
varios ciclos de lavado con agua destilada, hasta obtener una solucién incoloray se
finalizé con un lavado con formaldehido al 2 %. Posteriormente se seco en un horno
a 120 °C durante 24 horas, para luego almacenarlo a temperatura ambiente en

bolsas Ziploc® para su posterior activacion quimica (con KOH o HsPOa).
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3.1.1 Proceso de activacién con KOH

En la Figura 7 se describe el diagrama del proceso de activacion quimica con KOH.

Activacién quimica de la
borra de café

| Recoleccion de muestra |

Lavado y secado (120°C por
24 horas) de la borra

Impregnacion con KOH al 5 y
10% p/p por 2 horas

| Lavado con agua destilada |

Ajustar pH (6,5-7.0 ) con
H3PO4 al 50 % viv

Tercer secado a 100° C por 6
horas

Figura 7. Activacion quimica de la borra de café con KOH
Fuente: Elaboracion propia
La activacion quimica se realizdé con una relacion 3:1 de KOH y borra de café
respectivamente, con una agitacion de 100 rpm por 2 h. Este proceso se realizé
utilizando dos concentraciones de la base al 5y 10% m/v. La activacion quimica se
finalizé con un tratamiento térmico de la muestra a 100 °C por 2 h, el material se
lavé con varios ciclos de agua destilada, se ajusto el pH enunrangode 6,5a7,0y

por ultimo se sec6 a 100 °C por 6 horas.
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3.1.2 Descripcion del proceso de activacion con H3PO4

En la Figura 8 se describe el diagrama del proceso de activacion quimica con el
HsPOa.

Activacion quimica de la
borra de café

| Recoleccion de muestra |

Lavado y secado (120°C por
24 horas) de la borra

Impregnacion con HaPQOs al
20% viv por 48 horas

| Lavado con agua destilada |

Ajustar pH (6,5-7.0 ) con
NaOHal25N

Tercer secado a 100" C por6
horas

Figura 8. Activacion de la borra de café con HsPOa4
Fuente: Elaboracion propia
La activacion quimica se realizdé con una relacién 3:1 de H3POasy borra de café
respectivamente, con una agitacion de 100 rpm por 48 horas (ver Figura 9). Este
proceso se realizé utilizando HsPO4al 50% v/v. La muestra se llevo al horno por 24
horas a 100 °C, posteriormente se lavo con varios ciclos de agua destilada, se ajusté

el pH en un rango de 6,5 a 7,0 y por ultimo se secé a 100 °C por 4 horas.
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b) Impregnacion con H3PO4

a) Agitacion del material

Figura 9. Activacion de la muestra con H3POa.
Fuente: Elaboracion propia

3.2 FASE 2. Caracterizacién fisicoquimica de la muestra
Se realizaron pruebas de analisis proximal, determinacion de los sitios acidos y
bésicos y azul de metileno en el laboratorio de la Corporacion Universitaria

Auténoma del Cauca.

3.2.1 Analisis proximal: humedad, cenizas, volatiles y carbono fijo
El procedimiento utilizado es el establecido en la norma ASTM D3172-13 que
incluye los analisis descritos en la Tabla 4. Todas las pruebas fueron realizadas a

la borra de café activada con KOH, H3POaYy sin activar [26].

Tabla 4. Analisis de la prueba de andlisis proximal.

Parametro Formula Unidad
Humedad eso perdido 0%
H) ooH = P20P x100 °
peso muestra
i eso ceniza 0
Ceniza %C = p +100 Yo
(®)) peso muestra
Volatiles %V %
V) __ peso muestra(peso ceniza — peso recipiente) 100
N peso muestra x
Carbono %CF=100% — %H — %C — %MV %
Fijo (CF)
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Humedad: se peso6 1 g de borra en cada crisol, se llevé por una hora al horno de
secado, utilizando una temperatura de 110 °C, luego pasaron al desecador por
media hora. Se repitié el procedimiento 3 veces hasta llegar a un peso constante de

las muestras [27].

Cenizas: se llevo a cabo en una mufla, en la cual se sometieron los crisoles con 1
g de la muestra seca, la mufla se calent6 hasta llegar a una temperatura de 750 °C
y se dejo la muestra durante una hora. Posteriormente, se dejo enfriar la muestra
por 3 horas y finalmente se llevé a un desecador por media hora mas hasta que la
muestra se enfrio por completo. Para poder obtener un peso constante, este
procedimiento se realiz6 3 veces. El andlisis estadistico de los datos se realiz6 en
base al promedio de las lecturas, por tanto, se incluyé la determinacion de la media
y la desviacion estandar de los resultados obtenidos, con un limite de confianza
del 95% [27].

Para encontrar los porcentajes de volatiles y carbono fijo se tuvieron en cuenta los

resultados de humedad y ceniza solamente.

En la Figura 10 se observa el proceso de las pruebas de analisis proximal realizado

a la borra de café activada y sin activar.

a) Muestras de borra

b) Cenizas

Figura 10. Crisoles con borra de cafe.

3.2.2 Determinacion de sitios acidos y basicos
Para determinar la cantidad de sitios acidos y basicos de los carbones activados se
siguié el método propuesto por Boehm [28]. Se pesaron muestras de 1,0 g de borra
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de café activada y se suspendieron en 50 mL de soluciones de NaOH o HCI a una
concentracion 0,1 N. Las soluciones se mantuvieron a una temperatura ambiente
de 25 °C, con agitacidon manual constante, durante cinco dias. Se titularon alicuotas
de 10 mL de cada una de las soluciones al 0,1 N en contacto con el carbén activado,

con las soluciones 4cidas o béasicas correspondientes [29].

Figura 11. Soluciones para sitios acidos y basicos con borra de café.
Fuente: Propia

3.2.3 Pruebas de adsorciéon de azul de metileno
Para complementar la caracterizacion fisicoquimica de la muestra se determiné la
capacidad de adsorcion y la efectividad de la activacion quimica por medio de la

prueba de adsorcion de azul de metileno [11].

A partir de una solucién de concentracion inicial de 50 mg L de azul de metileno
se construyé una curva de calibracién en un rango de 0,1 a 3,0 mg L™! para ser leida
a una longitud de onda de 645 nm, en un espectrofotometro Machery-Nagel UV/vis
1.

Para poder establecer la adsorcion de este colorante, para estas pruebas se
tomaron concentraciones de 1,0 y 3,0 mg L de azul de metileno, Figura 12. Se
agregaron 15 mL de azul de metileno de cada solucion y 0,01 g del material
absorbente activado con la base y el acido y se agitaron a 100 rpm por 24 h. Al

finalizar, se midio la absorbancia, se realizaron correcciones a estas lecturas con
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lecturas de blancos que consistian en realizar la misma prueba, pero sin material

adsorbente.

a) Lectura de las diluciones b) Agitacion de diluciones

Figura 12. Diluciones de azul de metileno
Fuente: Propia

3.3 FASE 3. Isotermas de Adsorcién
En esta dltima fase se realizaron las isotermas de adsorcion, donde fueron

evaluados dos modelos de ajuste: Freundlich y Langmuir, Tabla 5.

Tabla 5. Modelos de ajuste de Isotermas de adsorcion.

Modelo Formula Referencia
H 1
Freundlich q=KCen [30]
Langmuir q:M [30]
1+b Ce

Para obtener los datos y poder hacer un buen ajuste de las isotermas, se preparo
una solucién patrén de azul de metileno a 50 mg L2, de la cual se hicieron 10
diluciones (entre 0,1-10 mg L1). De cada una de las diluciones se tomaron 15 mL
los cuales se agitaron constantemente con 0.01 g de borra activada. Se tomo lectura
de absorbancia y concentracion cada hora con ayuda del espectrofotometro
Machery-Nagel UV/vis Il, con una longitud de onda de 645 nm y para el caso de 0,1
y 0,5 mg L?, se realizé cada media hora puesto que son las concentraciones mas

bajas.
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CAPITULO V: RESULTADOS Y ANALISIS

A continuacion, se presentan los resultados obtenidos:

5.1 EFECTIVIDAD DE LA ACTIVACION QUIMICA DE LA BORRA DE CAFE

Para determinar la efectividad de la activacion quimica de la borra de café, se
tuvieron en cuenta los resultados de la prueba de absorbancia con azul de metileno
(ver Anexo 2), donde se compararon los resultados del material activado con HsPOa4
y KOH. Las curvas utilizadas para la evaluacion de cada activacion se muestran a

continuacion:

a) HsPOg4 b) KOH
1,4 1,2
~ L2 T 1
£ =
§ 0; '§ o8
g S 06
€ o6 o}
? 2 04
2 < y = 0,339x - 0,004
— 0,2 - Y - Y,
0,2 y =0,401x + 0,013 R2 = 0,999
0 Rz=1 0
0 1 5 3 A 0 1 2 3 4
Concentracion (mg L) Concentracion (mg L1)

Gréafica 1.Curvas de calibracion de Azul de metileno

Se observa que la relacién entre la absorbancia y la concentracién es directamente
proporcional y que las graficas obtenidas cumplen con la ley de Beer-Lambert que
especifica que la intensidad de un rayo de luz disminuye exponencialmente a

medida que incrementa la concentracion de la solucion [31].

Para evaluar la eficiencia de remocion de azul de metileno, se utilizé la siguiente

formula:

cfb—Cf

Ecuacion 1 % Remocidén = x 100

Donde;

Cfb: concentracion final de la muestra en blanco (mg L)
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Cf: concentracion final de la muestra con borra de café (mg L)

Ci: concentracion inicial (mg L)

En la jError! No se encuentra el origen de la referencia. se observan los
porcentajes de remocion con azul de metileno utilizando borra de café activada
con HzPOa.

81
80
80

79
78

77
77

% Remocién

76

75
1 3

Concentracion mg L

Gréfica 2.Porcentaje de remocion de azul de metileno con HzPOa4 al 50 %.

En la jError! No se encuentra el origen de la referencia. se observan los
porcentajes de remocion de azul de metileno, utilizando borra de café activada con
KOH.

35
30
25

30
20 20
20
15 13,3
: l
1 3

Concentracién mg L1
BKOH5% mKOH10%

%Remocion

o un

Gréfica 3. Porcentaje de remocion de azul de metileno con KOH al 5y 10 %.
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La capacidad de adsorcion en todos los casos fue relativamente aceptable, al
comparar la jError! No se encuentra el origen de la referencia. y jError! No se
encuentra el origen de la referencia. se evidencia un mejor porcentaje de
remocion al utilizar la borra de café activada con HsPOa. Sin embargo, la remocion
de azul de metileno por Hz3POsy KOH a una concentracion de un 1 mg L tiene
mejores resultados que a concentraciones de 3 mg L. El anterior comportamiento
se debe a que hubo una disponibilidad relativamente buena de sitios activos de
adsorcion a bajas concentraciones, por esa razon, gran parte de las moléculas de
azul de metileno fueron removidas de la disolucion. En consecuencia, la disminucién
del porcentaje de remocion se dio porque a medida que la concentracion inicial
aumenta, mas moléculas de azul de metileno compiten por los sitios disponibles y

aun después de alcanzado el equilibrio, quedan moléculas en la disolucion [30].

5.2 CARACTERIZACION FISICOQUIMICA DE LA MUESTRA
A continuacion, se presentan los resultados de las pruebas realizadas con los dos

agentes activadores.

5.2.1 Analisis proximal
En la Tabla 6 se muestran los resultados del analisis proximal para los dos

materiales activados y para la borra de café sin activar (ver
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Anexo 4).

Tabla 6. Analisis proximal para la borra de café

Activante Humedad Cenizas Volatiles Ca_rbono
% % % Fijo %
H3POa4 11,51 +/-0,27 10,8 75,8 1,89
KOH 5% 10,83 +/-0,08 5,30 86,1 0
KOH 10% 10,51+/- 0,75 9,4 85,3 0
Sin activar 95,8 +/-1,93 37,3 62,6 0

En cuanto a la materia prima como precursor, se realiz6 esta prueba de analisis
proximal con el carbén activado donde resalta ciertos factores; por ejemplo, un bajo
contenido en material inorganico (ceniza), suficiente contenido de materia volatil,
alta disponibilidad, bajo costo, entre otros. Por lo tanto, la borra de café se considera
como una alternativa interesante para la produccion de carbén activado con
diferentes agentes activadores, tomando en cuenta las caracteristicas antes

mencionadas [32].

La materia volatil contiene un alto contenido en oxigeno, por lo tanto, los enlaces de
carbono que quedan libres al desprenderse del oxigeno podrian reaccionar mejor
en los procesos de adsorcion [17]. Los altos porcentajes de materia volatil se deben
a que se trabajé con carbones que fueron sometidos a temperaturas altas, esto
puede deberse a un posible efecto de los agentes activadores durante el proceso
de la borra [33].

Es beneficioso que el material presente bajos contenidos de cenizas, es decir que
tienen buenas caracteristicas que favorecieron en la fase de activacion. A diferencia
de los materiales activados, se resalta que el material sin activar presenta un
elevado porcentaje de cenizas, lo que causa una dificultad para la generacion de un

carbonizado poroso.

En la Tabla 6 se observa que no todos los materiales presentaron contenido de

carbono fijo, sin embargo, el material activado por H3POa4 al 50 % v/v, presento un
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porcentaje de 1,89%, lo que resulta conveniente y apropiado para ser un buen
precursor de carbén activado.

5.2.1 Determinacion de sitios acidos y basicos

De acuerdo con los resultados obtenidos en las pruebas de analisis proximal, se
definié que el material que presenta mejores caracteristicas fisicoquimicas es el
activado por H3sPOs al 50 % v/v, asi que se decidio continuar trabajando con este

para las pruebas restantes.

Para la determinacion de los sitios activos acidos o bases en el material activado
con H3POg, se realizaron titulaciones con acido y base (ver Anexo 5). En las Grafica
3Grafica 4 se observan las curvas de titulacion para la determinacion de sitios

acidos y basicos de la borra de café.

14
12
10

pH

o N b~ O 0

0 2 4 6 8 10 12 14
Volumen gastados de NaOH (mL)

Gréfica 4. Curva de titulacion para la determinacion de sitios basicos
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Gréfica 5. Curva de titulacion para la determinacion de sitios acidos

Las curvas de sitios acidos y basicos, dejaron evidenciar el punto en que se ha
adicionado el volumen de acido o base, para que se provoque la reaccién
estequiométrica con los grupos funcionales acidos o basicos presentes en la borra
de café. Este punto, es el punto de equivalencia e indica el valor del pH en donde
ocurre la protonacion y la desprotonacion de los grupos acidos en la superficie del

material [34].

Ademas, la aplicacion de la técnica del método Boehm es de gran importancia para
la caracterizacion de materiales heterogéneos, como en este caso, ya que es el
método fisicoquimico usado para estudiar las propiedades acido-base de los
sélidos. La determinacion de estos sitios se logra mediante una caracterizacion de
la quimica superficial del biosorbente (borra de café), que depende en una buena
parte, de su contenido de heteroatomos y estos a su vez determinan la carga de la
superficie, su hidrofobicidad, acidez y basicidad total, tales factores intervienen en

la capacidad de la adsorcion del material [28].

En la Tabla 7 se reporta el total de sitios acidos y basicos, obtenido por titulacion de

Boehm.
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Tabla 7. Resumen de sitios acidos y basicos de la borra de café.

Determinacién de Determinaciéon de
sitios Acidos (mEqQ)  sitios Basicos (mEQ)
0,06 0,1

Estos resultados permiten establecer que en el material predominan los grupos
basicos, por este motivo la borra de café presenta mayor afinidad para intercambiar
0 enlazar cationes debido a la mayoritaria presencia de iones OH" en la superficie
del solido [24], [11].

5.3 CAPACIDAD DE ADSORCION
Para determinar la capacidad de adsorcion, se realizaron pruebas de adsorcion de
azul de metileno, los cuales se ajustaron a dos modelos de Isotermas; Langmuir y

Freundlich.

En la Tabla 8 se muestran los datos de adsorcion experimentales y calculados por
los modelos de isotermas utilizados.

Tabla 8. Datos para el ajuste de isotermas de adsorcion
Langmuir Freundlich

Datos Experimentales Datos Calculados Datos Calculados

Ce e e e
[mg E‘l] [mqg/g] calccfjlado % Error calcclljlado % Error
0,3 0,15 0,66 0,26 0,07 0,00
0,5 0,45 1,10 0,42 0,22 0,05
0,9 0,9 1,98 1,16 0,77 0,01
15 3,75 3,29 0,21 2,26 2,20
1,8 1,8 3,95 4,63 3,33 2,35
2,3 51 5,04 0,01 5,60 0,25
2,5 7,35 5,48 3,49 6,69 0,44
2 10,18 5,32

Donde;
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Ceq: Concentracion de equilibrio del adsorbato correspondiente a g (mg L™1)
ge: Capacidad del adsorbato (mg g—?1)
% Error: porcentaje de error

El modelo de Isoterma de Freundlich se ajusta mejor al proceso de adsorcién ya
que su ecuacion; los valores de los coeficientes Ky 1/n son mas utiles y precisos
en soluciones de rangos medios y bajos de concentracion, como se evidencia en la
iError! No se encuentra el origen de la referencia., en el cual se muestra como

el modelo de Freundlich se ajusta a los datos experimentales [35].

8
7
6
o 5
S~
o .
g 4 Seriesl
g 3 Langmuir
2 Freundlich
1
0
0 0,5 1 1,5 2 2,5 3

Ceq (mg L?)

Gréfica 6. Ajuste de isotermas

En la Tabla 9 se reportan las constantes de coeficiente de correlaciéon de R? de los

modelos de isotermas de Langmuir y Freundlich.

Tabla 9. Datos de constantes de Langmuir y Freundlich

Constantes de Constantes de K
Langmuir Qmax b Freundlich 1
PH " Coeficiente de (mg g~1) (dm3mg~') Coeficiente de d (3mg 9, 1/n Ln
correlacion R? correlacion R? (dm”mg=")"'")
6,5-7 0,77 1304,0 0,0017 0,88 0,96 2,12
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Se compararon los coeficientes de correlaciéon (R?) para determinar qué modelo de
isoterma se ajusta mejor, para la isoterma de Langmuir se encontré un R>de 0,77 y
para Freundlich 0,88 a pH entre 6,5 -7,0 demostrando que la isoterma de Freundlich

se ajusta mejor al proceso de adsorcion.

Las constantes de Langmuir; g4, Y b representan la capacidad maxima de
adsorcion de la fase sélida (mg g1), y la constante de energia relacionada con el
calor de adsorcion, respectivamente (dm®mg), es decir que describe la afinidad

gue hay entre la borra de café con el azul de metileno [36].

El ajuste de isotermas indica que es de tipo Ill, lo que indica que es preferente la
adsorcion multicapas, debido a una alta afinidad entre las propias moléculas del
adsorbato, mayor que la afinidad entre adsorbente y el adsorbato. Esto conlleva a

clasificar a los sitios de adsorcion como débiles [17].

El exponente (1/n) es 2,12 denominado también factor de heterogeneidad denota la
intensidad de adsorcién, en este caso como el valor de (1/n) es mayor a 1 indica
una adsorcion favorable [37]. Ademas, la naturaleza energética de los sitios de
adsorcién es de caracter homogéneo, lo que conlleva a la categorizacion de estos
sitios como débiles para la adsorcion en medio acuoso [35].

En la Tabla 10 se establece una comparacién de la borra de café activada con
ambos agentes activadores para considerar su uso en el proceso de caracterizaciéon
y adsorcion, de acuerdo con las diferentes variables que se mencionan.

Tabla 10. Comparacion de variables de los agentes activadores.
Prueba Azul de

Analisis proximal

) Metileno
Agente  Tiempo
Activante  (horas) (% remocion) Cenizas Carbono fijo
H3sPOa4 4 80 10,8 1,89
KOH 5% 6 30 5,3 0
KOH 10% 6 20 9,4 0
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De acuerdo a las variables mencionadas en la Tabla 10, es importante mencionar
que el carbdn activado no solo depende del tipo de materia prima sino de los
agentes activadores y la duracién del proceso de activacion, por lo tanto las mejores
condiciones para la formacion del carbén activado fueron al utilizar H3PO4 al 50%
vlv, el cual indico ser el mas favorable para procesos de caracterizacion y adsorcion
ya que si se tiene mejor rendimiento del carbén activado y mejor porosidad presenta

mejores propiedades del mismo.

CAPITULO VI: CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

CONCLUSIONES

La borra de café es un gran adsorbente natural, que al ser potencializado con
activaciones quimicas utilizando KOH y HsPOas contribuyen a que el material
bioadsorbente aumente su capacidad de adsorcion. Cabe resaltar que las

activaciones realizadas con acido fosforico fueron mas eficientes.

La impregnacion realizada con ambos agentes activadores a concentraciones de 3
y 1 mg L arrojaron una buena adsorcion, sin embargo, el acido fosférico se

caracteriz6 por lograr porcentajes altos de remocion de 77 y 80 % respectivamente.

Las pruebas de cenizas, humedad, volatiles y carbono fijo son de gran apoyo para
la caracterizacion de la biomasa. En este estudio se corrobor6 que la borra de café
tiene altos porcentajes de materia organica, por lo cual su tiempo de vida util es

corto debido a su naturaleza biodegradable.

Las isotermas experimentales se ajustaron con el modelo de Freundlich, de tipo lll,
es decir una adsorcion en multicapas sobre el material y sus sitios de adsorcion

fueron caracter homogéneo. En conclusion, a las condiciones empleadas, la

48



adsorcidon se puede considerar como reversible, por ende, es posible reutilizar el

adsorbente.

Los resultados indican que es una alternativa viable y de bajo costo para la
fabricacion de carbdn activado, debido a que sus propiedades fisicoquimicas son

favorables.

RECOMENDACIONES
Se recomienda para proximos estudios realizar un analisis proximal completo para
tener una mejor caracterizacion de la borra de café.

Realizar diferentes ensayos con el fin de evaluar el proceso de adsorcion

empleando otros colorantes.

Desarrollar una metodologia para el proceso de desorcion con el fin de reutilizar el

adsorbente.

Se recomienda evaluar otros residuos generados en la produccién del café como

alternativas de material adsorbente.

Realizar estudios que determine o aproximen el tiempo de vida util de la borra de

café o de subproductos generados del café.
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ANEXQOS
Anexo 1. Calculo de la densidad
Ecuacion 2
m
d=—
v

Dénde: d: densidad de la base
m: masa de la base
v: volumen del recipiente

364789
~ 25mlL

d =1,459 g/mL

Despejar V, teniendo una relacion 3:1
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Ecuacioén 3

V_m
T d

Doénde: d: densidad de la base
m: masa de la base

v: volumen del recipiente

30y
- g/mL

V = mL KOH
Relacion 3:1;
=5mL KOH x 3
= 15mL KOH

Para impregnar 5 g de borra de café por 2 horas, donde se utilizaron 15 mL de
hidroxido de potasio; se sec6 nuevamente a 100 °C por 2 h y se lavd con agua
destilada para ajustar el pH con &cido fosférico (aprox. > 1 mL al 10%), hasta
alcanzar un valor promedio entre 6,5y 7,0 para llevar a un tercer secado final por 6
horas.

Segundo se calcul6 la densidad del acido fosférico con la Ecuacion 2 :
m
d=

v

Donde: d: densidad del acido
m: masa del acido

v: volumen del recipiente
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B 43,906 g
© 25mlL

d= 1.76g/mL

Una vez obtenida la densidad del acido se procedio a calcular el volumen necesario
para la impregnacion del total de la borra con la Ecuacion 3 teniendo en cuenta que

debe llevar una relacion 3:1.

V_m
d

_ 159
- 1.76g/mlL

V = 8.5mL H;PO,
Relacion 3:1;
= 8.5mL H3PO, x 2
= 17 mL H3PO,

Para impregnar 5 g de borra de café por 48 horas se utilizaron 17 mL de acido
fosforico; se sec6 nuevamente a 100 °C por 24 h y se lavé con agua destilada para
ajustar el pH con hidréxido de sodio (aprox. 1 mL al 10%), hasta alcanzar un valor

promedio entre 6,5y 7,0 para llevar a un tercer secado final por 4 horas.

Anexo 2. Absorbancia con acido fosférico comercial

Tabla 11. Curva inicial de azul de metileno para acido fosférico comercial

Concentracion Absorbancia 645
(mg L) nm
0,1 0,056
0,5 0,214
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1 0,410
0,817
3 1,219

N

Absorbancia con hidroxido de potasio

Tabla 12. Datos para realizar la curva inicial de azul de metileno para hidréxido de

potasio

Concentracion Absorbancia 645

(mg L) nm
0,1 0,038
0,5 0,164

1 0,32
2 0,679
3 1,014

Anexo 3. Lecturas de azul de metileno para borra de café activada con HsPOas y
KOH

Tabla 13. Lectura de azul de metileno para borra activada con HsPO4
Concentracion  Absorbancia Concentracion final Remocion

(mg L (nm) (mg L %
Inicial 0,950 3,0

3 Blanco 0,094 2,3 77
Borra 0,066 0,1
Inicial 0,337 1,0

1 Blanco 0,412 0,9 80
Borra 0,008 0,1

Tabla 14. Lectura de azul de metileno para borra de café con KOH

Concentraciobn Absorbancia Concentracion final Remocion
(mg LY (nm) (mg L %
3 Inicial 0,872 3,0
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Blanco 0,149 0,9
Borra 5% 0,180 0,5 13,3
borra 10% 0,083 0,3 20
Inicial 0,294 1,0
Blanco 0,246 0,4
Borra 5% 0,046 0,1 30
borra 10% 0,062 0,2 20
Anexo 4. Analisis proximal: humedad, cenizas.
Acido Fosférico al 50%
CRISOL1
Pesos Iniciales Peso Humedad (% % Humedad|Desviacion
M1 28,9513 29,8363 88,48 11,52
M1 28,9516 29,8324 88,09 11,91
M1 28,9513 29,8303 87,88 12,12
Xi 28,9514\ Xi 29,8330|Prom 11,85
Borra 1,0001 Max 12,15
Min 11,85 0,30
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% de % de h-c=

Pesos Iniciales |[Cenizas [Volatiles [Volatiles
M1 29,0531
M1 29,0459
M1 29,0458
Xi 29,0483
Borra 1,0001| 10,0 78,5 0,7847333

CRISOL 2

Pesos Iniciales Peso Humedad (% % Humedad|Desviacion
M2 31,2385 32,1293 89,09 10,91
M2 31,2384 32,1266 88,82 11,18
M2 31,2381 32,1245 88,61 11,39
Xi 31,2383(Xi 32,1268|Prom 11,16
Borra 1,0001 Max 11,40

Min 11,16 0,24
% de

Pesos Iniciales |Cenizas |% de Volatiles
M2 31,3840
M2 31,3368
M2 31,3317
Xi 31,350833
Borra 1,0001| 11,6 77,59

CRISOL3

Pesos Iniciales Peso Humedad % Humedad|Desviacion
M3 31,9924 32,9032 90,91 9,09
M3 31,9949 32,9035 90,94 9,06
M3 31,9946 32,9053 91,12 8,88
Xi 31,993967(Xi 32,904|Prom 9,01
Borra 1,0001 Max 9,12

Min 9,01 0,11

Pesos Iniciales |% Cenizas|% Volatiles
M3 32,4137
M3 32,1114
M3 32,0462
Xi 32,1904
Borra 1,0001f 20,0 71,35
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Hidroxido de potasio al 5%

Hidréxido de potasio 10%
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CRISOL #1

Pesos Iniciales Peso Humedad|% % Humedad |Desviacion
M1 31,2443 32,1364 89,07 10,93
M1 31,2443 32,1356 88,99 11,01
M1 31,2443 32,1357 89,00 11,00
Xi 31,2443 (Xi 32,1359(Prom 10,98
Borra 1,0016 Max 11,03

Min 10,98 0,04

Pesos Iniciales % de Cenizas |% volatiles h-c
M1 31,2757 0,86
M1 31,2747
M1 31,2746
Xi 31,2750
Borra 1,0016 8,1 86,0

CRISOL #2

Pesos Iniciales Peso Humedad|% % Humedad |Desviacion
M2 28,9549 29,8496 89,33 10,67
M2 28,9549 29,8493 89,30 10,70
M2 28,9549 29,8511 89,48 10,52
Xi 28,9549 Xi 29,8500|Prom 10,63
Borra 1,0016 Max 10,73

Min 10,63 0,10

Pesos Iniciales % de Cenizas |% volatiles h-c
M2 28,9875
M2 28,9859
M2 28,9857
Xi 28,9863667
Borra 1,0016 7,8 86,2 0,8636




CRISOL #2

Pesos Iniciales Peso Humedad |% % Humedad |Desviacion
M2 36,1548 37,0599 90,35 9,65
M2 36,1548 37,0474 89,11 10,89
M2 36,1541 37,0465 89,02 10,98
Xi 36,15457| Xi 37,0513|Prom 10,51
Borra 1,002 Max 11,26

Min 10,51 0,75
BORRA SIN ACTIVAR

Pesos Iniciales Peso Humedad (% % Humedad |Desviacion
M1 28,4035 29,9922 0,52 99,48
M1 28,403 29,9916 -0,19 100,19
M1 28,403 29,9915 -0,33 100,33
Xi 28,4032|Xi 29,9918|Prom 100,00
Borra 1 Max 100,46

1,0013 Min 100,00 0,46

Pesos Iniciales % de Cenizas |% de Volatiles |h-c
M2 36,1985 0,85506667
M2 36,1954
M2 36,1947
Xi 36,1962
Borra 1,002 11,4 85,3 85,3359947

Anexo 5. Datos obtenidos para la determinacién de grupos acidos y basicos.

Volumen Volumen
de NaOH pH de HCI pH
(ml) (ml)
0 1,18 0 12,6
1 1,25 1 12,41
2 1,32 2 12,24
3 1,43 3 11,94
4 1,51 4 11,47
5 1,64 5 10,67
6 1,73 6 7
7 1,88 7 4
8 2,05 8 3
9 3,12 9 2

62




10
10,5
11
11,5
12
12,5
13

4,55
9,85
11,53
11,76
11,9
12,2
12,5

10
11
12
13
14
15
16

1,89
1,76
1,64
1,55
1,41
1,35
1,29

Titulaciébn con HCI:

2

Reemplazo para la titulacion con NaOH:

B 0,09724 mol * 7 mL

10 mL

C, = 0,06 mol

B 0,092 mol = 10,5 mL

2 =

10 mL

C, = 0,10 mol
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0.1mgL-1

Tiempo |Blanco 0.1mg L-1 con bo:-r_io.l Mg A T%
inicial 0,1 0,056 |87,9
. 0,1(mg/L) 0,031 |93,1
30 min
0,1(mg/L) 0,026 |94,2
0,1(mg/L) 0,025 (94,4
1 Hora
0,1(mg/L) 0,026 |94,2
0.1mg L-1 repeticion
Tiempo Blanco g.lmg L- con borra 0.1 mg L-1 A T%
inicial 0,1 0,056 | 87,9
. 0,1(mg/L) 0,03 | 93,3
30 min
0,1(mg/L) 0,023 | 94,8
0,1(mg/L) 0,035|92,3
1 Hora
0,1(mg/L) 0,027 | 94
0.5mgL-1
Tiempo Blanco (;.Smg L- | con borra10.5 mg L- A | Tu%
inicial 0,4 0,168 67,9
0,3 0,113|77,1
1 Hora
0,3 0,105| 78,5
. 0,3 0,104 78,7
1 Hr 30min
0,2 0,088|81,7
0,3 0,100|79,4
2 Hrs
0,2 0,074)83,4
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0.5mg L-1 repeticion
Tiempo Blanco 0.5mg | con borra 0.5 mg L- A T%
L-1 1
inicial 0,4 0,168 | 67,9
30 min 0,3 0,098 | 80
0,3 0,100| 79
0,2 0,091 | 81,1
1 H 30 . ? 7’ ’
remin 0,2 0,080 | 83
2
5 Hrs 0, 0,086 | 82
0,2 0,071 | 84,9
ImglL-1
Tiempo | Blanco ImgL-1 | con borra 1mg L-1 A T
Inicial 0,8 0,304 | 49,7
0,6 0,232 | 58,6
1 hora
0,3 0,135 | 73,3
0,5 0,193 | 64,1
3 horas
0,2 0,072 | 84,7
0,5 0,189 | 64,7
4 horas
0,2 0,079 | 83,4
1mg L-1 repeticidn
Tiempo | Blanco ImgL-1 | con borra imgL-1 A T
Inicial 0,8 0,304 | 49,7
0,4 0,142 | 72,1
1 hora
0,5 0,213 | 61,2
0,3 0,115 | 76,7
3 horas
0,3 0,124 | 75,2
0,3 0,107 | 78,2
4 horas
0,3 0,105 | 78,5
2mglL?
Tiempo | Blanco 2mgL-1 Con borra2mg L-1 A T%
inicial 1,5 0,600 | 25,1
1.1 0,437 | 36,6
1 hora
0,7 0,269 | 53,8
3 horas 1.0 0,386 (41,1

65




0,4 0,163 | 68,7
0.9 0,363 (43,4
4 horas
0,3 0,111|77,4
0.9 0,348 | 44,9
5 horas
0,2 0,092 | 80,9
0.8 0,336 | 46,1
6 horas
0,2 0,088 | 81,7
2mg L-1 repeticion
Tiempo | Blanco 2mgL-1 | Con borra2mg L-1 A T%
inicial 1,5 0,600 | 25,1
1.5 0,583 | 26,1
1 hora
1,1 0,440 | 36,3
1,3 0,536 | 29,1
3 horas
0,4 0,144 | 71,8
1,3 0,525 | 29,9
4 horas
0,3 0,103 | 78,9
1,3 0,502 | 31,5
5 horas
0,2 0,070 | 85,1
1,2 0,487 | 32,6
6 horas
0,1 0,059 | 87,3
3mglL-1
Tiempo | Blanco3mgL-1 | Con borra3mg L-1 A T%
Inicial 3,0 1,219 6
3 horas 2,6 1,033 | 9,3
1,5 0,587 | 25,9
1,7 0,672 | 21,3
6 horas
0,7 0,294 | 50,8
1,5 0,591 | 25,6
21 horas
0,2 0,068 | 85,5
1,4 0,580 | 26,3
22 horas
0,2 0,06 |87,1
3mg L-1 repeticion
Tiempo | Blanco3mglL-1 | Con borra3mg L-1 A T%
Inicial 3,0 1,219 | 6
3 horas 2,6 1,033 | 9,3
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1,5 0,587 | 25,9
1,7 0,672 21,3
6 horas
0,7 0,294 | 50,8
1,5 0,591 | 25,6
21 horas
0,2 0,068 | 85,5
1,4 0,580 | 26,3
22 horas
0,2 0,06 |87,1
4mg L-1
Tiempo | Blanco 4mg L-1 | Con borradmg L-1 A T%
Inicial 4,0 1,663 | 2,2
4horas 3,3 1,312 | 4,9
1,3 0,511 | 30,8
3,1 1,262 | 5,5
7 horas
0,7 0,286 | 51,8
3,1 1,236 | 5,8
8 horas
0,6 0,256 | 55,5
4mg L-1 repeticion
Tiempo | Blanco 4mgL-1 | Con borradmg L-1 A T%
Inicial 4,0 1,663 | 2,2
4horas 2,8 1,142 | 7,2
1,2 0,478 | 33,3
2,8 1,104 | 7,9
7 horas
0,6 0,253 | 55,8
2,7 1,067 | 8,6
8 horas
0,6 0,227 | 59,3
5mglL-1
Tiempo | Blanco5mgL-1 | Con borrabmg L-1 A T%
Inicial 4,2 1,704 | 49,7
3horas 3,6 1,499 | 3,6
1,3 0,511 |30,8
6 horas 3,4 1,370 | 4,8
0,6 0,252 | 56
7 horas 3,4 1,358 | 4,4
0,5 0,212 | 61,4
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3,2 1,274 | 5,3
21 horas
0,2 0,076 | 83,9
3,2 1,248 | 5,6
22horas
0,2 0,085 | 82,2
5 mg L-1 repeticion
Tiempo | Blanco 5mgL-1 Con borrla >mgL- A T%
Inicial 4,2 1,704 | 49,7
3horas 3,5 1,395 4
1,3 0,541 | 28,8
6 horas 3,3 1,34 | 4,6
0,7 0,273 | 53,3
7horas 3,3 1,316 | 4,8
0,6 0,243 | 57,1
3,1 1,224 6
21 horas
0,4 0,177 | 68,5
3,1 1,201 | 6,3
22horas
0,4 0,147 | 71,3
6mglL?
Tiempo | Blanco 6mgL-1 Con bof{a émg A T%
L
Inicial 5,7 2,305 0,5
3horas 5 2,021 1
2,7 1,069 8,5
6 horas 4,9 1,984 1
1 0,387 41
4,1 1,664 2,2
8 horas
1,1 0,43 |37,2
4,7 1,895 1,3
24 horas
0,4 0,148 |71,1
3,8 1,516 3
25horas
0,4 0,153 |70,3
6 mg L repeticién
Tiempo | Blanco 6mgL-1 Con borraémg L? A T%
Inicial 5,7 2,305 | 0,5
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3horas 4,5 1,811 1,5
3 1,185 | 6,5
6 horas 4,3 1,716 | 1,9
1,5 0,62 24
4,9 1,961 | 1,1
8 horas
0,8 0,319 | 48
3,8 1,534 | 2,9
24 horas
0,3 0,107 | 78,2
3,9 1,545 | 2,9
25horas
0,3 0,13 | 74,1
8mglL!

Tiempo | Blanco 8mgL-1 Con borrag8mg L A [ T%
Inicial 7,4 2,958| 0,1
3horas 6,1 2,45 | 0,4

2,1 0,851 (14,1

6 horas 5,9 2,351 0,4

0,8 0,338 45,9
8 horas 5,7 2,277 | 0,5
0,6 0,239 57,7
5,2 2,075| 0,8
24 horas
0,2 0,082 (82,8
5,1 2,046| 0,9
25horas
0,2 0,085 82,2
8 mg L repeticién

Tiempo | Blanco8mgL-1 | Con borra8mgL* A T%
Inicial 7,4 2,958 | 0,1
3horas 6,5 2,767 | 0,2

3,7 1,485 | 3,3

6 horas 6,8 2,708 | 0,2

1,4 0,575 | 26,6
8 horas 6,7 2,677 | 0,2
1 0,411 | 38,8
6,5 2,616 | 0,2

24 horas
0,6 0,243 57,1
25horas 6,5 2,606 | 0,2
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0,6 0,249 | 56,4 |

10 mgL?
Tiempo | Blanco 10mgL-1 | Con borralOmg L-1 A ;)
Inicial 9,8 3,207 (0,1
21horas 6 2,418 (0,4
5,8 2,308 /0,5
22 horas 6,1 2,438 (0,4
5,6 2,244 10,6
24 horas 5,8 2,335/0,5
5,2 2,1040,8
39 horas 5,4 2,157 10,7
4,8 1,917 (1,2
40horas 5,3 2,144 10,7
4,8 1,9111,2
10 mg L repeticidn

Tiempo | Blanco 10mg L-1 | Con borralOmg L-1 A ;)
Inicial 9,8 3,207 |0,1
21horas 6,8 2,73510,2
7,7 3,068 | 0,1
22 horas 6,7 2,687 10,2
7,6 3,061 (0,1
24 horas 6,5 2,616 (0,2
7,5 3,006 (0,1
39 horas 6,2 2,468 | 0,3
7,2 2,866 (0,1
6 2,41 |0,4

40horas
7,1 2,853 (0,1
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