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Resumen: Se obtiene carbdn activado a partir de cascarilla de café sometida a steam
explosion para incrementar su contenido de lignina. La severidad del pretratamiento
oscila entre 3,24 y 5,2. El carbén fue elaborado mediante activacion quimica con
HsPO, durante 48 horas y un tiempo de carbonizacion de 3 h. EI maximo indice de
yodo fue 1005. El pretratamiento favorece la formacion de mesoporos. El analisis
BET establece que el area superficial es 1263 m?/g. El carbdn activado present6 una
mayor capacidad de remocién de Ni(ll) seguido de la cascarilla sin pretratamiento y
la cascarilla pretratada. Copyright © 2007 UPB.

Abstract: Activated carbon is obtained from steam explosion pretreated coffee
endocarp to increase the lignin content. The pretreatment severity oscillates between
3,24 and 5,2. Activated carbon was made by chemical activation with H;PO, during
48 hours and 3 h for carbonization time. The maximum iodine index was 1005. The
pretreatment favors the formation of mesopores. BET analysis establishes that the
superficial area is 1263 m?/g. The activated carbon presented a greater capacity of
removal of Nor (1) followed of the endocarp and the pretreated endocarp.
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1. INTRODUCCION adsorbentes empleados se comportaron por lo
menos igual, y muchas veces mejor, que los
carbones activados comerciales (Basso et al.,

2000; Basso et al., 2001; Basso et al., 2002;

La adsorcién de iones metéalicos en materiales
lignoceluldsicos, asi como en el carbén activado

obtenido a partir de ellos, se perfila como una
buena alternativa a los tratamientos biolégicos y
quimicos tradicionales para la remocion de
metales; en los Ultimos afios se han realizados
ensayos al respecto, en torres empacadas y
tanques agitados, encontrandose que iones de
metales como Pb, Cu, Zn, Cr, Fe, Ni y Cd, entre
otros, han sido removidos con eficiencias entre el
50 y el 100%, de manera que los materiales
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Dupont y Guillon, 2003; Villegas et al., 2003;
Tokimoto et al., 2005).

La cascarilla de café (Nabais et al., 2008a; Nabais
et al., 2008b) y otros residuos asi como el mismo
fruto se han utilizado recientemente para producir
carbon activado; en los estudios realizados se ha
utilizado la pulpa (Ladino et al., 2005;
Boonamnvayvitaya et al., 2005) y el café molido
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(Hirata et al., 2002; Namane et al., 2005). Los
métodos de produccién de carbén activado usados
para esos precursores se basan en la activacion
con H3;PO, (Namane et al., 2005), ZnCl
(Boonamnvayvitaya et al., 2005; Namane et al.,
2005), CO, (Nabais et al., 2008a; Nabais et al.,
2008b), KOH (Nabais et al., 2008a), vapor
(Nabais et al., 2008b) y microondas (Hirata et al.
2002).

El uso del pretratamiento con vapor (Steam
explosion) a la materia prima antes de someterla a
una activacion se ha estudiado para la produccion
de carbdn activado a partir de madera y residuos
agricolas (Jagtoyen et al., 1995a; Jagtoyen et al.,
1995b; Velasquez et al., 2007). Este
pretratamiento consiste en la exposicion de las
fibras a una alta presiéon de vapor (1,5-3,0 MPa)
por un corto periodo de tiempo (1-10 minutos),
seguida por una expansion subita del material a
presion atmosférica (Velasquez et al., 2003). Este
proceso tiene por fin eliminar hemicelulosas para
lograr un aumento porcentual del contenido de
lignina del material. La severidad del tratamiento
con vapor tuvo un efecto significativo sobre el
indice de yodo y la formacion de mesoporos
(Jagtoyen et al., 1995a; Jagtoyen et al., 1995b;
Velasquez et al., 2007).

El presente trabajo examina la factibilidad de
remover Ni(ll) usando carbén activado a partir de
la cascarilla de café pretratada mediante steam
explosion.

2. MATERIALES Y METODOS

2.1. Materiales

Materiales. Cascarilla de Café proviene de
trilladoras de la ciudad de Medellin. Todos los
reactivos utilizados fueron de calidad analitica.

2.2. Métodos

Caracterizacion de la cascarilla. La composicion
quimica de la cascarilla se realiza cuantificando la
cantidad de extraibles acuosos, extraibles
organicos, holocelulosa y lignina Klason. Los
métodos usados para los extractivos acuosos y
organicos estan descritos en las normas ASTM
D1110-84 y ASTM D1107-84, respectivamente.
A la cascarilla pretratada solo se determina
lignina Klason pues se presume que durante el
contacto con el vapor se eliminan los extraibles.

La lignina Klason se cuantifica tomando
aproximadamente 2 g de cascarilla libre de
extractivos y poniéndolos en contacto con 10 ml
de &cido sulfrico 72% y agitacion constante, en
un bafo de termdstato a 45°C +/ 0.5 °C durante 7
minutos. La reaccion se interrumpe con la adicion
de 50 ml de agua destilada. La muestra se
trasfiere de forma cuantitativa a un erlenmeyer
adicionando otros 225 ml de agua destilada. Para
completar la hidrolisis de los oligdmeros
restantes, el erlenmeyer se tapa con papel
aluminio y se lleva a una autoclave a 121°C
durante 30 minutos. La suspension resultante se
enfria a temperatura ambiente y luego se filtra en
un embudo y papel de filtracién rapida. La lignina
insoluble se lava con 1,5 L de agua destilada para
la eliminacion del &cido residual y posteriormente
se seca hasta peso constante, siendo este valor
correspondiente a la lignina insoluble en &cido.

Pretratamiento con vapor de la cascarilla. La
cascarilla se pone en contacto con vapor a alta
presion seguido de una expansion subita en un
reactor discontinuo. La temperatura maxima del
pretratamiento es de 469,15 K y se estudia el
efecto de la severidad del pretratamiento
variandola entre 3,24 y 5,2.

Obtencion del carbén activado. El carbon fue
elaborado a partir de la cascarilla pretratada,
mediante activacion con éacido fosférico durante
48 horas y un tiempo de carbonizacién de 3 h.
Todos los materiales fueron pesados, molidos y
tamizados. El diametro de particula se encuentra
en el rango de 100 a 200 pum para la
caracterizacion de las muestras y/o para futuros
experimentos. El efecto sobre la capacidad de
adsorcion se evalta por medio del indice de yodo
la adsorcion de yodo y azul de metileno. El
carbon activado de mejores indices se caracteriza
mediante un analisis BET.

Preparacion de soluciones metélicas. La solucién
madre del ion de 1000 mg/L de Ni (II) fue
preparada con agua destilada usando Nitrato de
Niquel. Los reactivos empleados eran de grado
reactivo analitico. Los estdndares de diferentes
concentraciones de Ni (11) hasta 100 mg/L fueron
obtenidos diluyendo la solucién madre en agua
destilada.

Ensayos de adsorcion de metales. Las pruebas de
adsorcion de iones de Ni (II) de las muestras
lignocelulésicas, se colocaron en contacto con las
cantidades pesadas de cada muestra (0,02-1 g)
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con 100 mL de las soluciones del metal cuya
concentracion inicial era de 20 de mg/L.

Se agitaron continuamente las suspensiones
transferidas a los erlenmeyer previamente tapados
a temperatura constante (28°C) por 7 h. Se
verifico de experimentos preliminares, que este
tiempo del contacto era suficiente para asegurar el
equilibrio de todos los sistemas investigados.
Después, las suspensiones se filtraron y las
concentraciones de metal en equilibrio se
encontraron en los filtrados. Las concentraciones
del i6n Ni (1) fueron determinadas por absorcion
atbmica como se especifico anteriormente,
siguiendo la norma ASTM D1886-65. Los
blancos fueron utilizados para el control de
absorcion del metal por el corcho para evitar
interferencias en el analisis.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1. Caracterizacion de la cascarilla:

La Tabla 1 presenta los resultados de la
caracterizacion de la cascarilla de café. Los
extractivos del material representan  los
compuestos de bajo peso molecular solubles en
diferentes tipos de solventes sumando cerca de un
4% de la masa. Dado la baja cantidad de
extraibles y alto porcentaje de lignina Klason, se
concluye que la cascarilla de café es una
excelente opcion a ser uno de los precursores de
carbén activado de alta calidad debido a que a
medida que se incrementa el contenido de lignina
se aumenta la capacidad de remocién de metales
(Basso et al., 2005).

Tabla 1. Composicién quimica de la cascarilla

Componente Valor (%)
Extraibles organicos 3,95+0,41
Extraibles acuosos 0,37 £ 0,001
Lignina Klason 24,45 +1.80
Holocelulosa 71,23 +1,85

3.2.Efecto del pretratamiento sobre el

contenido de lignina Klason:

La severidad y el contenido de lignina tienen una
relacién proporcional que aumenta con el tiempo,
ver Fig. 1, sin embargo, las severidades entre el
rango de 4,3 a 52 no presentan una gran
variacién, por lo tanto se evita llegar a estos
puntos de mayor tiempo obteniendo un porcentaje
de igual rango; la grafica muestra un gran cambio

entre las severidades de 4 a 4,3, en este rango se
debe encontrar el carbdn activado de mayor
superficie activa por el contenido de lignina. Ver

Fig. 1.
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Fig. 1. Incremento del contenido de lignina
Klason por efecto del steam explosion.

Como medidas de la calidad de los asorbentes se
utiliza el indice de yodo, el cual se relaciona con
la habilidad para adsorber sustancias de tamafio
molecular pequefio tales como olores y sabores y
el indice de azul de metileno, que es un indicador
de la capacidad del carbéon para absorber
particulas tales como colores.

Se puede apreciar que la mayoria de los carbones
obtenidos tomaron valores mayores a 700 en
indice de yodo, excepto para un punto de
inflexién en 3,77; ver Fig. 2. Segin la norma
Colombiana NTC 4273 la capacidad de adsorcion
por el nimero de yodo no debe ser menor de 500.

Para el indice de azul de metileno se observa un
comportamiento creciente y los valores 6ptimos
oscilan entre valores de severidad de 4,03 a 4,94
pues el pretratamiento con vapor incrementa la
cantidad de mesoporos (Jagtoyen et al., 1995a;
Jagtoyen et al., 1995b). Ver Fig. 2.
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Fig. 2. Efecto del steam explosion en la
capacidad de adsorcion del cascarilla.
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Los valores maximos de ambos indices coinciden
con los maximos valores de lignina Klason.

La activacion quimica que se le realiza a la
cascarilla sin explotar da mejores resultados
obteniendo un indice de yodo de 1005. Debido a
que el fin de los carbones es la adsorcioén de
metales se producirdn los carbones sin
pretratamiento para facilitar la formacion de
microporos.

3.3.Caracterizacion del carbon activado

obtenido:

El analisis de é&rea superficial BET
correspondiente a la muestra de carbon activado a
partir de la cascarilla de café muestra que el area
superficial alcanzada es de 1263 m?g con un
volumen promedio de poro de 0,54 cm®/g. El area
superficial aparente alcanza es mayor a las
obtenidas en la produccion de carbon activado a
partir de la cascarilla de café mediante activacion
vapor, KOH y CO,; en estos procesos los valores
estan entre 355 y 630 m?/g para la activacion con
vapor (Nabais et al., 2008b) y entre 245 y 893
m2/g para la activacion con KOH (Nabais et al.
2008a); solo en la activacion con CO; se reportan
valores similares con areas entre 426 y 1287m?/g
(Nabais et al., 2008b).

El didmetro de poro en mayor proporcion (71%)
corresponde al rango comprendido entre 10-20 A,
el cual pertenece a los microporos; le siguen en
menor proporcion los mesoporos (21%), Ver Fig.
3.

[S]
=

o o
ES o
[ ——+—

nnn
g8 2 =8
[r—f

Distribucion de poros, [cc/Alg]
o
w

20 30 40 50

o
o

Diametro poro, [A]

Fig. 3. Distribucion de poros del carbéon
activado.

El carbon obtenido es aplicable para aguas
residuales que contengan compuestos organicos a
remover, no es muy recomendable utilizarlo para

remover color debido a su menor contenido de
Mesoporos.

3.4.Curvas de adsorcion:

Para estudiar el efecto del pretratamiento se
estudié la remocion de Ni(ll) en la cascarilla de
café, la cascarilla pretratada a severidad 4 y el
carbon activado obtenido. Para una concentracion
inicial iones de Ni(ll) de 20 mg/L, el carbén
activado obtuvo el mayor porcentaje de remocion
y la cascarilla pretratada fue la peor desempefio.

La dosis Optima encontrada fue de 5 g/L para el
carbon activado y de 2g/L para la cascarilla de
café y la cdscara pretratada. Ver Fig. 4.
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Fig. 4. Curvas de dosis para los adsorbentes
obtenidos.

Las isotermas para Ni(ll) de los adsorbentes
muestran un comportamiento tipo Langmuir, ver

Fig. 5,6y 7.
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Fig. 5. Isoterma de adsorcion para Ni(ll) en
cascarilla de café.
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Fig. 6. Isoterma de adsorciéon para Ni(ll) en
cascarilla de café pretratada por steam
explosion.
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Fig. 7. Isoterma de adsorciéon para Ni(ll) en
carbon activado a partir de cascarilla de café.

La mejor opcion sigue siendo el carb6n activado
seguido de la cascarilla y la cascarilla explotada
por su gran capacidad de adsorcién de iones de
Ni(ll). La capacidad de adsorcion del carbén con
cerca de 2,5 mmol Ni(ll)/g duplica la de
cascarilla sin pretratamiento.

La menor capacidad de remocion de la cascarilla
pretratada con vapor se debe a que son los grupos
de densidad electronica alta los responsables de la
adsorcion de metales (Bailey et al., 1999) y
durante el steam explosion sufren una
disminucién por efecto de las reacciones de
condensacion de la lignina con los residuos de
azucares en la autohidrdlisis (Ramos, 2003).

4. CONCLUSIONES

La cascarilla como material lignoceluldsico
presenta la propiedad de remover un 80% de
Ni(ll), este material después de ser sometido a un
pretratamiento con vapor, disminuye la remocion
a un 30% mostrando que no es necesario someter

el material al pretratamiento. Es posible la
utilizacion de los carbones activados obtenidos
para la adsorcion de Ni(ll) como sustancia
contaminante logrando una remocion del 98%
aplicable en aguas residuales.

Los presentes resultados indican que el carbdon
activado obtenido a partir de la cascarilla de café
activada con 4&cido fosférico tiene un gran
potencial como adsorbente, presenta
caracteristicas fisicas y de adsorcion mejores que
las obtenidas con este mismo residuo por otros
medios de activacion.
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