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RESUMEN

La contaminacién del agua con colorantes sintéticos, resul-
tado de las actividades industriales, es un problema latente
en la sociedad. Su presencia, aun en concentraciones muy
bajas, influye drasticamente en los procesos de fotosintesis,
porque impide la penetracién de la luz, afectando la vida
acuatica e, incluso, la salud humana. La adsorcién con car-
bén activado es una de las técnicas mas empleadas para
remover el color de los efluentes, pero sus altos costos han
dirigido la atencién de los investigadores hacia el estudio
de materiales adsorbentes provenientes, principalmente, de
la agroindustria. Este articulo presenta un estudio sobre la
remocién del colorante azul directo 2 en disolucién acuosa
sobre borra de café sin tratar y modificada a 30+1°C, en una
columna empacada. Se realizé la caracterizacion fisicoqui-
mica de los adsorbentes, que incluye la evaluacién de las
propiedades de textura, mediante isotermas de adsorcion,
con N2 a 77K, la identificaciéon y cuantificacién de grupos

funcionales orgéanicos, con FTIR y el método de Boemh. El
estudio en columna evalué el efecto de la altura del lecho
del adsorbente (Z = 3 y 6¢cm), el flujo volumétrico (Qv= 2y
4cm’min’) y la concentracién inicial (Co = 8 y 14mgdm”),
sobre el tiempo de ruptura y la capacidad de adsorcién. Los
datos experimentales de las curvas de ruptura se ajustaron
al modelo BDST (Bed Depth Service Time). Los resultados
muestran que el rendimiento de la columna mejora con el
incremento de Z y la disminucién de Qv y Co, siendo la con-
centracion inicial, el factor con mayor significancia.

Palabras clave: remocién, contaminantes, tratamiento de
aguas residuales, adsorcion.

ABSTRACT

Water bodies contaminated with synthetic dyes from industri-
al activities is a latent problem in our society. Even in low con-
centration it influences drastically in photosynthesis process
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because it blocks sun rays affecting both life in water and hu-
man health as well. Adsorption with activated carbon is one
of the most used techniques to remove dyes from effluents,
but high costs have lead researchers to examine adsorbents
materials coming from agroindustry. This article introduc-
es a research about direct blue 2 removal in water solution
over coffee grounds untreated and modified at 30+1°C in a
packed column. A physicochemical characterization was car-
ried out in adsorbents that involves the test of texture proper-
ties using isotherms of adsorption with Nzat 77K, the identi-
fication and quantification of organic functional groups with
FTIR and the Boemh method. The study in column, tested
the effect of the height of the bed of the adsorbent (Z = 3y
6cm), the volumetric flow (Qv= 2y 4cm3min'1) and the ini-
tial concentration (Co = 8 y 14mgdm”™) at the breakthrough
time and the capacity of adsorption. The experimental data
of breakthrough curves were fitted to BDST (Bed Depth Ser-
vice Time) models. The results show that performance in the
column improves as Z increases and Qv y Co decreases, being
the initial concentration the factor with main significance.

Keywords: removal, pollutants, wastewater treatment, ad-
sorption.

INTRODUCCION

La contaminacién del ambiente por colorantes constituye un
problema critico en el mundo y, es por ello, que es impor-
tante la busqueda de alternativas para su solucién. Debido a
su compleja estructura quimica y origen sintético, los colo-
rantes son resistentes a la decoloracién por exposicién a la
luz, al calor, al agua, a los detergentes y a muchos productos
quimicos (Kyzas et al. 2012; Jung et al. 2016). En el caso
especifico de esta investigacion, el colorante azul directo 2
(DB2), se utiliza, principalmente, para el tenido de pantalo-
nes tipo jean, se caracteriza por ser muy soluble en agua y
dificil de degradar, bajo condiciones ambientales normales.

Hay varios métodos reportados para la eliminacién de co-
lorantes en aguas residuales y estas tecnologias se pueden
dividir en tres importantes categorias: los métodos quimicos,
biolégicos y fisicos (Castellar et al. 2013); sin embargo, to-
dos ellos tienen sus ventajas y desventajas (Adegoke & Bello,
2015), pero, principalmente, por razones de costos y proble-
mas de disposicién que conducen a la generacién de lodos
o la formacién de subproductos, muchos de estos métodos
convencionales para el tratamiento del color, tales como la
coagulacion, la oxidacién quimica, los procesos de separa-
cién por membrana, electroquimicos y degradacién micro-
bial aerobia y anaerobia, no se aplican ampliamente, a gran
escala, en la industria de textiles y papel (Devi et al. 2008).
En este sentido, entre todos estos métodos, la adsorcién ha
ganado importancia, debido a su eficacia en la eliminacién
de varios contaminantes y facilidad de aplicacién (Elsherbiny,

2013; Mohammed et al. 2016). Ademas, los procesos de
adsorcién permiten la regeneraciéon del adsorbente y la re-
cuperacién de contaminantes en soluciones concentradas, a
través de ciclos de adsorcidén-desorcién, en muchos casos,
permitiendo la reutilizacién en el proceso, que se puede con-
vertir en una ventaja econémica (Dias et al. 2017).

La literatura cientifica ha reportado potenciales adsorbentes
no convencionales para la remocién de colorantes, entre los
que se incluye, bioadsorbentes naturales, materiales indus-
triales y agroindustriales (Kyzas et al. 2012; Pachathu et al.
2016). El café es uno de los productos agricolas cultivado
en gran extension en el mundo. Es utilizado, principalmente,
para la preparacién del café como bebida, a partir de granos
molidos, siendo la borra de café el principal desecho de la
industria y comercio dedicados a esta actividad (Urribarri et
al. 2014). Para el 2010, segun reportes de la Organizacién
Internacional del Café, la produccién mundial de granos de
café sobrepasé los 8 millones de toneladas, lo cual, indica
que se generan grandes cantidades de borra de café (Urriba-
rri et al. 2014), cuya disposicion final, en gran parte, son los
rellenos sanitarios, pero que bien se pueden aprovechar en
la preparacién de adsorbentes.

Los estudios de adsorcién en disolucién, mediante experi-
mentos por lotes, proporcionan una medida de la eficacia
de la adsorcién en la eliminacién de adsorbibles especi-
ficos, asi como la capacidad méaxima de adsorcién (Saleh
& Al-Absi, 2017). Tales experimentos consisten en colocar
una cantidad determinada de adsorbente en contacto con
la disolucién que contiene la sustancia que se va a remover,
manteniéndolo en suspension, mediante agitacién el tiempo
necesario, para alcanzar el equilibrio.

Los estudios de adsorcién en una columna de lecho fijo, a
diferencia de los experimentos por lotes, no funcionan bajo
condiciones de equilibrio, debido a que continuamente in-
gresa a la columna una disolucién de alimentacién, donde
se establece un proceso de transferencia de masa perma-
nente entre una fase mévil, que contiene la sustancia que se
va a remover y la fase sélida del lecho con material adsor-
bente. Los procesos industriales, generalmente, se trabajan
bajo condiciones continuas, por lo tanto, este tipo de estu-
dios proporciona la aplicacién mas practica en el tratamiento
de aguas residuales (Valencia et al. 2013).

Esta investigacion estudio el efecto de la concentracion de ali-
mentacion (Co), el flujo volumétrico (Qu) y la altura del lecho
(Z), sobre la capacidad de adsorcién en una columna empa-
cada con borra de café sin tratar y modificada, manteniendo la
temperatura y pH inicial constantes, en la remocién del colo-
rante DB2. De igual manera, los resultados de los tiempos de
ruptura se ajustaron al modelo del tiempo de servicio de la al-
tura de un lecho (BDST, de sus iniciales en idioma inglés). Los
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valores de las variables de proceso corresponden a un disefio
experimental a escala de laboratorio; sin embargo, existen es-
fuerzos por parte del grupo de trabajo en probar otros valores
a escala piloto y su influencia bajo condiciones dindmicas.

MATERIALES Y METODOS

Preparacién de la borra de café tratada: El método de pre-
paracién del café consistié en llenar con 15L de agua del
grifo, aproximadamente, el depdsito de una cafetera de go-
teo, marca Black & Decker; luego, se agregé 100g de café
tostado y molido, de una marca comercial, suministrado por
el Departamento de Ciencias Bésicas de la Universidad Au-
ténoma del Caribe. La bebida caliente, producto de la extrac-
cién, se recogid en una jarra de vidrio y el residuo del café, es
lo que se conoce como borra de café.

La borra de café se lavé con agua destilada caliente, para eli-
minar finos e impurezas (Lafi et al. 2016), hasta lograr un pH
constante, de 6,7, medido en un equipo pH HQ11d Portable
pH/ORP Meter marca HACH®. La borra himeda se sec6 en
un horno, a 100°C por 24h; luego, se impregné con &acido
fosférico (Ma et al. 2013), al 20%m/v, en una proporciéon de
4cm’ de solucién de HsPOu, por cada gramo de borra de café
seca. Se mantuvo en agitacion por 4h con ultrasonido (Ma
et al. 2013) y, por Ultimo, se calenté a 100°C durante 1h, en
una mufla en atmésfera de aire. Para eliminar el exceso de
acido fosférico, se lavd con agua destilada, hasta lograr un
pH constante (6,6-6,7) y se secé nuevamente, a 100°C por
24h, en un horno (Jung et al. 2016). Debido a la presencia
de material lignoceluldsico: celulosa, hemicelulosa y lignina
en la borra de café, se espera que el tratamiento con &cido
fosférico modifique su estructura, formando nuevos grupos
superficiales funcionalizados (Tehrani et al. 2015), dentro de
un esqueleto rigido de carbono, con predominio en estruc-
turas aromaticas (Yakout et al. 2016).

Caracterizacién de la borra de café sin tratar y modificada:
La cantidad de grupos funcionales orgénicos &cidos, tales
como acidos carboxilicos, fenoles y lactonas, se determina-
ron por titulacién con una serie de bases de diferente forta-
leza, basado en el método de Boehm (Boehm, 1966; Nunell
et al. 2012). Se asume, que el NaOH neutraliza a los grupos
carboxilicos, lactonicos y fendlicos; el Na2COs, a los carboxi-
licos y lacténicos y, el NaHCOs, solo a los carboxilicos (Boe-
hm, 1966; Kyzas et al. 2012). Este procedimiento consistio
en colocar por separado 1g de las muestras de adsorbente
en 100cm’ de disoluciones de NaOH, Na:COs y NaHCO:3,
previamente estandarizadas, por 24h, a 25°C, en agitacion
constante; posteriormente, se filtr6, se tomé una alicuota y
se le determind la concentracion final, usando ftalato acido
de potasio (FHK), como estédndar primario, para el NaOH y
HCI 0,1M, para el Na2CO3 y NaHCO:s. Los espectros de infra-
rrojo con transformada de Fourier (FTIR), se midieron en el

rango entre 4000 a 400cm”, a una velocidad de 20 escaneos
por minuto, con una resolucién de 2cm’], en un espectrofo-
témetro marca SHIMADZA IRAffinity-1, en pastilla de KBr, en
una proporcion de 1:100, este, se realizé en el Laboratorio
de Bioprocesos de la Universidad. El area especifica, se de-
terminé a partir de la isoterma de adsorciéon con nitrégeno,
a 77K a presiones relativas, entre 0,05 y 0,3, ajustando los
resultados al modelo de Brunauer, Emmett y Teller (BET), en
un analizador de &rea superficial y porosidad Micromeritics
Gemini VII 3.03.

Estudio en columna: El montaje experimental consistié en un
deposito de almacenamiento, que contiene la solucién con
el colorante, con la ayuda de una bomba peristéltica, que
se aliment6 a una columna de vidrio de 2cm de didametro
interno, empacada con borra de café sin tratar y modificada,
segun el caso. Para un caudal determinado (2 y 4cm’min’™),
a dos alturas diferentes (3 y 6cm) y dos concentraciones
iniciales (8 y l4mgdm'3), a intervalos regulares de tiempo,
se tomaron alicuotas del fluido a la salida de la columna,
para luego ser analizadas por la técnica UV-vis, en un equipo
marca Thermo Spectronic Genesys 20, a una longitud de
onda de 575nm, determinada por barrido previo. Todos los
ensayos se realizaron por triplicado, a una temperatura de
30°C=1°C.

El colorante DB2 fue suministrado por una empresa ubica-
da en Barranquilla-Colombia, dedicada a la fabricacién de
pantalones tipo jean. El nombre que recibe, segun The Co-
lor Index, es Direct Blue 2. C.I. 22590, un colorante directo
con doble grupo azo, férmula molecular Cs2H21NsNasO11S3 y
masa molar molecular de 830,71gmol’.

Diseno experimental: Se utilizé un diseno experimental facto-
rial 2° con dos repeticiones y valores de nivel bajo y alto, para
la borra del café sin tratar y modificada. Para este estudio, el
factor A, se refiere a la concentracién inicial del colorante (8 y
14mgdm™), el factor B, a la altura del lecho (3 y 6cm) y factor
C, al flujo volumétrico (2 y 4cm’min’) y la variable respuesta
es la capacidad de adsorcién del colorante (mgg). El efecto
de los factores y de las interacciones, se muestra bajo un
Anélisis de varianza. Los resultados fueron analizados con el
software estadistico STATGRAPHICS Centurién XV ® 2006.

RESULTADOS Y DISCUSION

Caracterizaciéon de la borra de café sin tratar y modificada:
Los granos secos del café almendra estén constituidos, prin-
cipalmente, por sustancias orgéanicas, tales como los carbo-
hidratos, lipidos, proteinas, alcaloides, acidos carboxilicos
y fendlicos y por compuestos volétiles, que dan el aroma
(Puerta, 2011). Una estimacién de la presencia de compues-
tos orgénicos &cidos en la borra de café, aun después de

533



Revista U.D.C.A Actualidad & Divulgacion Cientifica 21 (2): 531 - 541

Julio - Diciembre 2018

haber pasado por un riguroso proceso de lavado, secado y
tratamiento quimico, se muestra en la tabla 1. La presencia
de &cidos carboxilicos y fenoles en la borra del café sin tratar
y modificada, se debe a los acidos clorogénicos. Son los més
abundantes en la almendra del café, principalmente, el 4cido
quinico, el acido cindmico, el acido sinapico, los acidos cu-
maricos, el acido cafeico y el acido cafeoilquinico, que es el
que mas aporta a la acidez. Después de los clorogénicos, los
acidos mas abundantes son los carboxilicos alifaticos, como
el citrico, el acético y el malico (Puerta, 2011).

En el caso de la presencia de lactonas es importante men-
cionar que, en la torrefaccién del grano de café, se presentan
diferentes reacciones de los acidos clorogénicos y, en conse-
cuencia, se producen varios compuestos quimicos en el gra-
no tostado, que dependen del grado de tostacion utilizado
(Gutiérrez, 2002). En este proceso, los acidos clorogénicos
se isomerizan, se unen a las melanoidinas, se hidrolizan y
forman las quinolactonas (Puerta, 2011). Dos lactonas que
han sido identificadas en el café tostado son la 3-cafeoil y
4-cafeoil lactona del 4cido quinico. Después del tratamiento

Tabla 1. Cuantificacion de los grupos funcionales superficiales orgéanicos de la borra de café sin tratar y modificada.

Acidez total Acidos carboxilicos Lactonas Fenoles Area especifica
Adsorbente -1 1 -1 1 2 -1
(meqg’) (meqg’) (meqg’) (meqg’) (m°g’)
Borra de café 2,0 0,5 0,5 1,0 0,424
Borra de café modificada 1,5 1,0 0,0 0,5 0,554

con acido fosférico de la borra del café, se observa que las
lactonas se hidrolizan por completo, formando nuevamente
acidos carboxilicos fendlicos, aumentando la cantidad de es-
tos en la borra modificada.

El espectro infrarrojo de la borra de café sin tratar y mo-
dificada, se muestra en la figura 1. La vibracién de estira-
miento del enlace OH aparece alrededor de los 3450cm’,
es una absorcién intensa y amplia (entre 3600-3200cm’™);
se sugiere que corresponde a acidos carboxilicos, alcoholes,
fenoles y, posiblemente, a la presencia de enlaces de hidré-
geno, formados durante el tratamiento quimico o adquiridos
durante los ensayos experimentales. Las bandas observadas
entre 2910cm™ y 2850cm”, se puede deber a estiramientos

y deformaciones del grupo C-H, presente en cadenas polimé-
ricas, con enlaces simples (Albis et al. 2017), tipo celulosa,
hemicelulosa y lignina (El Messaoudi et al. 2016). La banda
entre 2100 y 2000cm’' que aparece en la borra de café pue-
de corresponder a estiramientos de enlace tipo nitrilo, C=N,
pero que, luego del tratamiento quimico, ya no se observa
en la borra modificada. Por la diversidad de grupos funciona-
les presentes en los materiales estudiados es posible que las
bandas en 1735cm™ y 1600cm™ correspondan al estiramien-
to del enlace C=0, caracteristica de los acidos carboxilicos y
compuestos aromaticos, respectivamente. La banda cerca de
1080cm’, se puede deber a la presencia de ésteres de écido
fosférico P*-O" y a vibraciones simétricas de cadenas de poli-
fosfatos P-O-P (Myglovets et al. 2014) y, por Ultimo, la banda
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Figura 1. Espectro de infrarrojo de la borra de café sin tratar y modificada.
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de absorcién a 1100cm’™’, se atribuye a vibraciones de estira-
miento C-O-C en ésteres arométicos (Fernéandez et al. 2014).
Las bandas de ambos espectros en la regién de la huella dac-
tilar no muestran diferencias significativas.

Las bajas areas superficiales, tanto de la borra de café sin tra-
tar y modificada registradas en la tabla 1, muestran que solo
la impregnacién con éacido fosférico no es suficiente para
despolimerizar la celulosa, la hemicelulosa y la lignina, pre-
sentes en su estructura. Es necesario, ademas, carbonizar-
las, de manera que formen unidades mas pequenas, ricas en
carbono, que conducen a un aumento de sus propiedades
de textura (Colpas et al. 2015), pero en virtud de explicar las
propiedades de remocién exhibidas por los materiales adsor-
bentes empleados, todo parece indicar que la quimica de su-
perficie desempena un papel fundamental, pues la presencia
de heteroatomos, principalmente oxigeno, en los diferentes
grupos funcionales orgénicos, son los responsables de las
propiedades adsorbentes (Nazari et al. 2016).

Estudio de adsorcién en columna: La columna empacada
con adsorbente se puso en contacto con una disolucion
acuosa del colorante DB2. Inicialmente, la parte inferior del
adsorbente remueve rapidamente el colorante, de manera
que la disolucién, al salir de la columna, esté practicamen-
te libre de color. Como el volumen de liquido que atraviesa
la columna aumenta, la zona de transferencia de masa co-
mienza a desplazarse; la concentracién del colorante a la sa-
lida, aumenta con el tiempo. Se denomina punto de ruptura
al méaximo valor en la concentraciéon del colorante, que se
puede permitir a la salida de la columna y el tiempo emplea-

do para alcanzar esta concentracién especifica, se le llama
tiempo de ruptura (tv) y la curva que resulta de graficar la
relacion, C/Co, en funcién del tiempo, se conoce como curva
de ruptura. En este estudio, el criterio de tiempo de ruptura,
se adopté como el lapso que transcurre cuando la concen-
tracion del DB2 alcanzé el 10% de la concentracion inicial.

La cantidad de colorante removido por gramo de adsorbente
en el punto de ruptura, g en mgg’', se obtuvo a partir de la

ecuacioéon 1.
_ Q'vtbCo
9%~ 1000m

Donde t» es el tiempo de ruptura en minutos, Co es la con-
centracién inicial del colorante en mgdm”, Qves el flujo vo-
lumétrico en cm3min'], m es la masa de adsorbente y el valor
de 1000 corresponde a un factor de conversién. La tabla 2
muestra los resultados obtenidos para cada una de las con-
diciones evaluadas. Los mejores valores de adsorcion, se ob-
tuvieron a una altura de 6 cm, flujo volumétrico de 2cm’min’”
y concentracién inicial de 8 mgdm”, para la borra de café sin
tratar (0,033 mgg’') y modificada (0,040 mgg™).

Efecto de la altura del lecho: La figura 2 muestra la curva
de ruptura para la adsorcién del colorante DB2, a diferentes
alturas del lecho (3 y 6¢cm), a un flujo volumétrico de 2cm-
min”' y una concentracién inicial de 8mgdm®. El tiempo de
ruptura se incrementa desde 4,4 a 10,0min, para la borra
de café y desde 4,6 a 13,2min, para la borra modificada. Un
comportamiento similar se registra para otras condiciones

Tabla 2. Capacidad de adsorcién en columna empacada con borra de café sin tratar y modificada.

Variables de proceso Borra de café Borra de café modificada
Fluio Altura Tiempo de Capacidad
Concentracion L del ruptura, Masa del | de adsorciéon | Tiempo de | Masa del | Capacidad
inicial . lecho de la co- ruptura, lecho de adsorcion
Volumétrico lecho _

s =0,1 lumna de la co-
(mgdm™) 3. 1 (9) =0,1 (g) lumna
(cm min’) (cm) (min) (mgg™) ' )

(min) (mgg")
8 2 3 4.4 2,97 0,024 4,6 2,92 0,027
8 2 6 10 4,80 0,033 13,2 4,86 0,040
8 4 3 1,0 2,94 0,011 1,4 3,00 0,020
8 4 6 3,0 5,00 0,019 3,6 4,89 0,022
14 2 3 1,5 2,98 0,014 1,8 3,01 0,019
14 2 6 2,1 4,70 0,016 2,5 4,78 0,020
14 4 3 0,3 2,96 0,006 0,6 3,05 0,008
14 4 6 0,5 4,90 0,009 0,9 4,78 0,012
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Figura 2. Curvas de ruptura para la adsorcién de DB2 en una columna empacada a diferentes alturas, Co= 8mgdm™y Qv =
2cm’min’’. A) Borra de café; B) Borra de café modificada. Comparacién de la curva de ruptura experimental y teérica usando
el modelo BDST a Co= 8mgdm?®, = 0,64cmmin’y = 6cm; C) Borra de café y D) Borra de café modificada.

de operacion evaluadas en este estudio. Cuando el lecho ad-
sorbente aumenta, se dispone de mas sitios de adsorcion,
es decir, de una mayor zona de transferencia de masa (Sha-
nmugam et al. 2016) y, en consecuencia, se mejoran los
tiempos de ruptura y la capacidad de adsorcién. En estos
experimentos, el hecho de que la concentracién del coloran-
te DB2 no sea cero después de que el primer caudal haya
pasado a través de la columna, indica que la zona de trans-
ferencia de masa es de hecho més grande que cada una de
estas alturas del lecho. Idealmente, esta situacion se evitaria
en la practica al aumentar la profundidad del lecho (Moham-
med et al. 2016).

Efecto del flujo volumétrico: De la tabla 2, se observa que
el tiempo de ruptura disminuye con el incremento del flujo
volumétrico, asi cuando el flujo volumétrico aumenta de 2 a
4cm’min™, el tiempo de ruptura disminuye de 10 a 3min y de
13,2 a 3,6min, para la borra de café sin tratar y modificada,

respectivamente. Este comportamiento, se debe al tiempo
de residencia insuficiente en la columna a flujos volumétri-
cos altos, que no permite que las moléculas del colorante se
difundan y se transporten hacia los sitios activos del adsor-
bente. Igual efecto se produce sobre la capacidad de adsor-
cién, que varia de 0,033 a 0,019mgg’, para la borra del café
y de 0,040 a 0,022mgg'1, para la borra modificada, cuando
se aumenta el flujo volumétrico de 2 a 4cm’min’’. Estos re-
sultados indican que, para lograr una mayor eficiencia de la
columna, se deben emplear flujos volumétricos bajos; ade-
mas se observa que el adsorbente se agota mas rapidamente
al aumentar el flujo volumétrico, por lo tanto, no se aprove-
cha toda su capacidad de adsorcién (Talat et al. 2018).

Efecto de la concentracién inicial: El tiempo de ruptura dis-
minuye de 10,0 a 2,1min al incrementar la concentracion
inicial, desde 8 a 14mgdm”, para la borra de café sin tratar y
de 13,2 a 2,5min, para la borra modificada. Igual comporta-
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miento se presenta para las otras condiciones de operacién
de la columna, como se muestra en la tabla 2. La disminu-
cién del tiempo, en la medida que aumenta la concentra-
cién, se puede explicar, considerando que la fuerza motriz del
proceso es la diferencia de concentracién entre las molécu-
las del colorante DB2 en el adsorbente y en la disolucién, a
mayor fuerza motriz, la resistencia a la transferencia de masa
disminuye, empleandose menor tiempo en ocupar los sitios
activos disponibles del adsorbente.

Otros trabajos muestran un comportamiento similar al aqui
reportado, con respecto al efecto de la altura del lecho, la
concentracién inicial y el flujo volumétrico sobre la capacidad
de adsorcién de colorantes, en una columna empacada con
adsorbentes no convencionales. Dentro las publicaciones,
se encuentra el trabajo realizado por Villada et al. (2014),
donde remueven el colorante catiénico azul de metileno en
una columna de lecho empacado con cascarilla de arroz;
el trabajo de El Messaoudi et al. (2016), muestra el uso de
céscara de jujube en la remocién del colorante rojo Congo 'y,
por ultimo, Shanmugam et al. (2016), emplearon un lecho
con microalgas Spirulina platensis no viva, para remover el
colorante azul reactivo 2.

Modelo del tiempo de servicio de la altura de un lecho
(BDST): Este modelo supone que la difusién intraparticular
y la resistencia de masa externa son insignificantes y que la
cinética de adsorcion esté controlada por la reaccién super-
ficial entre el soluto en la disolucion y el adsorbente, que
no ha sido usado (Valencia et al. 2013). Fue propuesto por
Hutchins (Hutchins, 1973) y estéd basado en la ecuacién de
Bohart y Adams (Bohart et al. 1920). Este establece una re-
lacién entre el tiempo de servicio (t) y la altura del lecho (Z),
en términos de pardmetros de adsorcion (Talat et al. 2018).
La forma lineal del modelo BDST, se puede escribir como se
muestra en la ecuacion 2:

NZ 1 . (C,
S (— - 1)
C,U KC, \C

Donde, t es el tiempo de servicio de la columna en el punto
de ruptura (min), es la capacidad dinamica del lecho (mgdma),
es la altura del lecho (cm), U es la velocidad de flujo lineal
(cmmin™"), definida como la razén entre el flujo volumétrico
Qv (cm’min™) y el 4rea de la seccién transversal de la co-
lumna (cm?), Co y C son, respectivamente, la concentracién
inicial y a un tiempo t (mgdm?) y, K es la constante de ve-
locidad de adsorcion (dm3min']mg'1) (Valencia et al. 2013).

La ecuacién 2, se puede reescribir en forma de linea recta
como sigue:

t=aZ-b

Donde, a y b son la pendiente y la ordenada al origen, res-
pectivamente:

No

Co

b=t qp(Ce 1)
~ XCo n(c

a=

Las figuras 2¢ y d muestran el ajuste de los datos experimen-
tales al modelo BDST a Co= 8mgdm?, U = 0,64cmmin’ y
Z = 6 cm, tanto para la borra de café sin tratar como mo-
dificada. Se observa que en el intervalo comprendido entre
0,1 < C/Co > 0,7 se presentan las mayores desviaciones al
modelo, lo cual, indica posibles dificultades difusionales y de
transporte, en el proceso de adsorcion en columna.

Diseno factorial: Para considerar los efectos de los factores
y las interacciones de los efectos, se trabajé con un nivel de
confiabilidad de 95%, con un valor de p<0,05. La tabla 3
muestra el andlisis de varianza para la capacidad de adsor-
cién de los absorbentes; en ella, se prueba la significancia
estadistica de cada efecto, comparando el cuadrado medio
contra un estimado del error experimental. Para el caso de
la borra de café cinco efectos tienen un valor -P menor a
0,05, como son la concentracion, el flujo, la altura del lecho,
la interaccién concentracion-flujo y la interaccién concentra-
cién-altura, todos ellos indican que son significativamente
diferentes de cero, con un nivel de confianza del 95%, es
decir, que tienen un efecto estadisticamente significativo so-
bre la capacidad de adsorcién. Para el caso de la borra de
café modificada, solo los efectos principales tienen un efecto
significativo, es decir, la concentracion, el flujo y la altura del
lecho.

La figura 3 muestra el diagrama de Pareto, para a) la borra
de café sin tratar y b) modificada. Este diagrama es una re-
presentacion gréafica del anélisis de varianza; en él, se mues-
tra claramente los factores que tienen un efecto significativo
sobre la adsorcién del colorante DB2, de tal manera que,
cada uno de los factores estimados, se encuentra en orden
decreciente de importancia. La linea vertical, se utiliza para
juzgar cudles efectos son estadisticamente significativos; la
longitud de cada barra es proporcional al efecto estanda-
rizado, que seréa el efecto estimado dividido entre su error
estandar; cualquier barra que se extienda maés alla de la linea,
corresponde a efectos que son estadisticamente significati-
vos, con un nivel de confianza del 95%.

De la figura 3, se observa que, en el proceso de adsorcion del
colorante DB2 sobre la borra de café sin tratar y modificada,
la concentracioén encabeza en orden de importancia y de sig-
nificancia estadistica, como factor predominante en el proce-
so. Con este resultado, se puede afirmar que la concentracion
para el presente estudio fue el factor més significativo; por
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Figura 3. Diagrama de Pareto. A) borra de café y B) borra de café modificada.

ello, si se aumenta la concentracién, disminuye la capacidad
de adsorcién de los adsorbentes y da como resultado, que un
aumento de la concentracion inicial trae como resultado tiem-
pos de rupturas cortos. La misma situacion se presenta para
al flujo volumétrico, pues a flujos volumétricos bajos, aumenta
el tiempo de ruptura y la capacidad de adsorcién.

De esta investigacion, se puede concluir que, tanto la borra
de café sin tratar como modificada, a partir de su tratamien-
to con H3PO4 y su empleo como material adsorbente en la
remocién del colorante DB2, en una columna de lecho fijo,
tienen una quimica superficial diversa, con grupos funcio-
nales orgénicos oxigenados, que le confieren caracteristicas
acidas, importantes al momento de establecer interacciones
adsorbente-adsorbato. Del estudio dindmico, las mejores
condiciones de operacion se alcanzaron a 6 cm de altura
del lecho, flujo volumétrico de 2cm’min’ y concentracién
de entrada de 8mgdm?, con valores de capacidad méxima
de adsorcién de 0,33 y 0,40mgg’, para la borra de café sin

tratar y modificada, respectivamente. De las curvas de rup-
tura obtenidas, se muestra que, tanto el tiempo de ruptura
como la capacidad de adsorcién, aumentan cuando se in-
crementa la altura del lecho y disminuyen el flujo volumétrico
y la concentracion inicial, siendo este ultimo, el factor que
mas afecta la capacidad de la columna. Por ultimo, los da-
tos experimentales muestran un ajuste aceptable al modelo
matematico BDST.
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Tabla 3. Anélisis de varianza para la capacidad de adsorcién de los adsorbentes.

Borra de café

Fuente Suma de cuadrados Gl Cuadrado medio Razén-F Valor-p

EFECTOS PRINCIPALES

A: concentracion 4,95063 x10™ 1 4,95063 x10™ 678,94 0,0000
B: flujo 4,30562 x10™ 1 4,30562 x10™ 590,49 0,0000
C: altura del lecho 9,50625 x107 1 9,50625 x107 130,37 0,0000
INTERACCIONES

AB: Concentracion x flujo 3,30625 x107 1 3,30625 x107 45,34 0,0001
AC: Concentracién x altura 2,25625 x107 1 2,25625 x107 30,94 0,0004
BC: Flujo x altura 5,62500 x10” 1 5,62500 x10” 0,77 0,4026
RESIDUOS 6,56250 x10° 9 7,29167 x10”

TOTAL (CORREGIDO) 1,08340 x10° 15

Borra de café modificada

Fuente Suma de Cuadrados Gl Cuadrado Medio Razén-F Valor-p

EFECTOS PRINCIPALES

A: concentracién 7,84 x10™ 1 7,84 x10™ 132,51 0,0000

B: flujo 4,84 x10™ 1 4,84 x10™ 81,80 0,0000

C: altura del lecho 1,10x10* 1 1,10 x10* 18,63 0,0019

INTERACCIONES

AB: Concentracién x flujo 2,500 x10” 1 2,500 x107 4,23 0,0700

AC: Concentracién x altura 1,225 x10” 1 1,225 x10” 2,07 0,1840

BC: Flujo x altura 1,225 x10” 1 1,225 x10” 2,07 0,1840

RESIDUOS 5,325 x10” 9 5,916 x10°

TOTAL (CORREGIDO) 1,481 x10° 15
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