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RESUMEN
En el presente trabajo se evalu6 la adsorcion de cromo (VI) a pH 5.8 en el
biomaterial broza de café. Determinadas cantidades de residuo de café fueron
suspendidas en una solucion acuosa conteniendo 46.5 ppm de cromo (VI).
Luego, la cantidad de metal pesado remanente en la solucién fue medido por
espectrometria de absorcion atémica de llama, a una longitud de onda de
357.9 nm, determinando la influencia del tamafio de particula del biomaterial y
la influencia del tiempo de contacto entre la broza de café y la solucién acuosa
para la retencion de los iones cromo, estas pruebas se realizaron en el
laboratorio de la Facultad de Quimica y Farmacia de la Universidad de El

Salvador en un periodo de 4 semanas.

Después de un pretratamiento de lavado, secado y desengrasado de la broza,
los resultados muestran que se logra un alto rendimiento de biosorcién de
cromo (VI) en un tiempo de 30 minutos, empleando una concentracion de broza

de 20 gramos y una particula con mayor tamafo.

A la vez se realiz6 la determinacion de la capacidad de intercambio catidnico de
la broza, en el Laboratorio de Calidad Integral de FUSADES, cuyo resultado fue
55.55 Meq@/100g, lo que indica que componentes quimicos como la celulosa y

alcaloides, donde se encuentran grupos carboxilicos, dan lugar a la formacion
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de enlaces Hidrogeno entre grupos OH carboxilico, N-CHz y el OH fendlico, los

cuales actiian como intercambiadores i6nicos.

Se comprobo la capacidad de la broza de café para adsorber iones cromo en
solucion acuosa; de manera, que puede utilizarse en industrias que involucran
Cromo en Sus procesos, como curtiembres, para aplicar un tratamiento
alternativo de remocion de dicho metal en las aguas residuales obtenidas,

antes que éstas sean vertidas a los efluentes liquidos.
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1. INTRODUCCION

En las civilizaciones modernas, el cromo y sus compuestos son muy
importantes para diversos usos, por ejemplo como colorante, pigmentos y
mordientes de tefidos; es primordial considerar su toxicidad con el medio
laboral y el medio ambiente, cuando se da una disposicién final inadecuada de
dicho elemento; en especifico, los desechos de cromo que se esparcen en las
aguas y pueden ocasionar dafios leves a los seres humanos y animales, como

irritaciones y hasta graves, como el cancer.

Muchas tecnologias se han empleado para la remocién de cromo de las aguas
residuales; se sabe que las mas recientes investigaciones, se enfocan en la
biosorcién, utilizando material de origen bioldégico, como alternativa de

tratamiento para remover metales pesados presentes en soluciones acuosas.

Entre los materiales que se emplean en dicho proceso estan los biopolimeros,
siendo uno de ellos la broza de café, que es un subproducto de la preparacion
de bebidas de café; el cual, se empled en esta investigacién para estudiar la
capacidad que posee de remover iones cromo en solucion acuosa de 40 ppm
de cromo, preparada a partir de la sal de dicromato de potasio; se realiz6 este

proceso en un sistema por lote.
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De la broza de café se determinaron las propiedades fisicoquimicas: porcentaje
de humedad, pH, y superficie especifica; para el estudio de la capacidad de
adsorcion de cromo por parte de la broza, se evaluaron los efectos de tamario
de particula y tiempo de contacto, utilizando cantidades determinadas del
biomaterial. Todos estos analisis se realizaron en el Laboratorio de la Facultad
de Quimica y Farmacia de la Universidad de El Salvador (en un periodo de 4
semanas, comenzando el 15 de octubre de 2007 y finalizando el 15 de

noviembre de 2007).

Para la cuantificacién del cromo retenido por la broza de café, se hizo mediante
Espectrometria de Absorcion Atémica de Llama a una longitud de onda de
357,9 nm, determinando la cantidad inicial de cromo que hay en la solucion
acuosa evaluada y posteriormente la cantidad remanente del metal pesado en
dicha solucién, después de estar en contacto con una cantidad especifica de
broza de café, y por diferencia de valores se calcul6 la cantidad de cromo total

retenida por la broza de café, expresada en ppm.

La lectura de las muestras por Absorcidon Atdmica y la determinaciéon de la
Capacidad de Intercambio Catiénico de la broza de café, se llevaron a cabo en

el Laboratorio de Calidad Integral (FUSADES).
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2. OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GENERAL

26

Evaluar la adsorcion de Cromo en solucidon acuosa de flujo no continuo,

utilizando broza de café.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

2.2.1.

2.2.2.

2.2.3.

2.2.4.

2.2.5.

Obtener la broza, después del proceso de extraccion de café.
Determinar las siguientes propiedades fisicoquimicas de la broza:
pH, porcentaje de humedad y superficie especifica.

Determinar la capacidad de intercambio cationico de la broza de
cafe.

Determinar y cuantificar la retencion de cromo por la broza de café
segun la influencia del tamafio de particula y el tiempo de contacto.
Cuantificar el cromo adsorbido por la broza de café por medio de

Espectrometria de Absorcion Atémica.
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3. MARCO TEORICO

3.1 BROZA DE CAFE

3.1.1 COMPONENTES DE LA BROZA DE CAFE )

Recién salida del percolador, la broza (0 poso de café) retiene una gran
cantidad de agua, restos de cafeina, materias grasas y colorantes; exento de
ellos, la broza de café es un material liviano, amargo, de aspecto poroso e
insoluble en agua; estd formado por un tejido de consistencia semi-lefioso-

esponjoso de color café claro.

Los componentes principales del tejido son polisacaridos complejos de alto

peso molecular, como se muestra en el cuadro N° 1.

Cuadro N° 1 Componentes de la broza de café (g

Componentes Porcentaje

Celulosa 50 - 60

Hemicelulosa 12-20
Pentosanas 5
Lignina 5
Almidones 2
Azlcares 3
Sales Minerales 2
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El polisacarido mas abundante es la celulosa y constituye la parte basica de la
macroestructura; el resto de los componentes forman microfibrillas de cadenas
cortas y se unen por uno de los extremos a la lignina y por el otro lado a
algunas cadenas de hemicelulosas; en conjunto forman el material relleno entre

las cadenas celuldsicas y le confieren estabilidad tridimensional al tejido.

Asociadas internamente a la celulosa, se encuentran las hemicelulosas que son
un grupo de tres clases de polisacaridos con propiedades estructurales
semejantes a las de la celulosa; entre estos grupos estan: xilanas, mananas y

galactanas, segun sea la unidad manosa estructural.

Las pentosanas se encuentran formando parte de cadenas terminales de
algunas hemicelulosas y de la lignina y funcionan en la estructura del tejido,
como puentes de unidén entre las mdltiples microfibrillas de los diferentes
componentes del tejido; este grupo de polisacéaridos constituyen una familia de
ocho homopolisacéridos de cadenas lineales cortas no ramificadas y son: (+)

xilosa, (+) ribosa, (+) arabinosa, (-) apiosa y sus correspondientes isdmeros.

3.1.2. REACCIONES DE LOS COMPONENTES DE LA BROZA DE CAFE (g
Por su composicién quimica el poso de café es un material altamente reactivo
debido a que esta constituido en su mayor parte de carbohidratos complejos

(ver cuadro N° 1); las unidades estructurales de las cadenas de los
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polisacéaridos, contienen una gran cantidad de grupos oxhidrilos primarios y
secundarios que constituyen los principales sitios reactivos de la matriz
carbonada; ademas de éstos, entre las unidades estructurales y las cadenas
vecinas se localizan otros sitios reactivos, como enlaces B-Glicosidicos, enlaces
de tipo éster y el anillo aromético de la lignina, todos estos sitios se localizan

tanto en la superficie, como en el interior del tejido.

En contacto con un oxidante fuerte como el &cido sulfurico, todos los sitios
reaccionan simultdneamente y en forma violenta, la matriz se convierte en
carbdn debido a la gran avidez de agua del acido sulfurico, los enlaces 3-
glicosidicos y de tipo éster se rompen y el tejido se convierte en un sélido
microgranular; la cantidad de calor generado en la reaccion es suficiente para

que el tejido se queme, como se ve en la reaccion que se lleva a cabo:

H,SO,4 + (C6H1005)n > nstO4(Hzo)n +6nC+ A
Esta reaccidn de sustitucion es posible gracias al caracter nucleofilico de los

grupos alcohdlicos primarios y secundarios.

Las regiones de la matriz, mas accesibles a la sustitucion son las cadenas
celulésicas con menor impedimento estérico; las menos accesibles son los
centros “cristalinos” donde la sustitucion procede con mayor dificultad porque

los centros estan protegidos.
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Otra manera de lograr niveles de sustitucion en la matriz consiste en tostar la
broza de café desengrasada a una temperatura de 350° durante una hora; con
este tratamiento se forma un mayor numero de centros “cristalinos” en la matriz,
por lo que a esta temperatura algunos de los componentes del tejido como las
hemicelulosas, se polimerizan y se forma un galactomano; con lo cual se logra
aumentar el numero y tamafo de los centros “cristalinos”; el resultado es una
estructura con mayor grado de reticulacién, las particulas del producto son mas

compactas y resistentes al ataque de acidos.

3.2 CROMO

3.2.1 HISTORIA DEL CROMO (3

El cromo fue descubierto en 1797 por el quimico francés Louis Nicolas
Vauquelin, que lo denominé cromo (del griego chroma, 'color') debido a los

multiples colores de sus compuestos (o).

El cromo nunca se halla en estado libre en la naturaleza, pero sus compuestos
(ver Cuadro N° 2) estan muy diseminados, se encuentra en rocas, animales,
plantas, el suelo, y en polvos y gases volcanicos. El cromo esta presente en el
medio ambiente en varias formas diferentes. Las formas mas comunes son el
cromo (0), el cromo (lll) y el cromo (VI). No se ha asociado ningun sabor u olor

con los compuestos de cromo.
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El cromo (Ill) existe en forma natural en el ambiente y es un elemento nutritivo
esencial. EI cromo (VI) y el cromo metéalico son producidos generalmente por
procesos industriales ().

Cuadro N° 2 Compuestos de Cromo ()

Estados de oxidacion Compuesto
+6 CrOg3, CrQ4,~ Cr,07 Trioxido de cromo
I6n cromato

I6n dicromato

16n cromico
+++ . z :
+3 Cr,03, Cr Oxido cromico
I6n cromico
++ 4
+2 Cr I6n cromoso
0 Cr Cromo metalico

3.2.2 EL CROMO EN EL MEDIO AMBIENTE ()

- El cromo entra al aire, al agua, y al suelo principalmente en las formas de
cromo (1) y cromo (VI).

- En el aire, los compuestos de cromo estan presentes principalmente
como particulas de polvo finas las que eventualmente se depositan sobre
la tierra o el agua.

- El cromo puede adherirse firmemente al suelo y solamente una pequefa
cantidad puede disolverse en el agua y asi pasar a suelo mas profundo y
al agua subterranea.

- Los peces no acumulan en sus cuerpos mucho cromo del agua.
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3.2.3 APLICACIONES DEL CROMO EN LA INDUSTRIA (2

El cromo metalico, que es la forma de cromo (0), se usa para fabricar acero.

El cromo (VI) y el cromo (lll) se usan en cromado, en tinturas y pigmentos,
curtido de cuero y para preservar madera.

En el cromado electrolitico o galvanoplastia, es utilizado para acrecentar la
resistencia de los metales contra la corrosion y mejorar el efecto decorativo de
las superficies.

El cromo se usa para curtir las pieles destinadas a fabricar suelas de zapatos
(“curtido al cromo”). Ademas del uso en tincion de algoddn, lana y materiales
textiles, el cromo se usa también para dar color a gemas artificiales. En el siglo
XIX, el cromo se empezd a utilizar como colorante en la fabricacion de vidrio
verde. En éste, el cromo puede existir en dos formas: ién trivalente (Cr®*) que
da el color verde esmeralda y, el i6n hexavalente (Cr®*) que da el color amarillo
y forma el i6n cromato CrO,> (ver Cuadro N° 3).

Otros usos, pero en menor escala, son en fungicidas, fertilizantes y detergentes.

Cuadro N° 3 Consumo actual de cromo en la industria ()

Compuesto Usos
Cromo (elemental) Produccion de aceros aleados
Cloruro de Cromo Proceso de cromado
Cromato de Plomo Pigmento de color amarillo en
fabricacion de pinturas




Cuadro N° 3 Continuacion

Compuesto

Usos

Cromato de Zinc
Trioxido de Cromo
Alumbre de Cromo
Sulfato de Cromo

Dicromato de Sodio

16n trivalente (Cr®")

I6n hexavalente (Cr®*)(Cr,%)

Pigmento de color amarillo en la
fabricacion de pinturas

Pigmento verde para fabricacion
de pinturas

Curtiembre

Curtiembre

Preparacion para el electrolito en el
cromado, en la curtiembre
Colorante de vidrio

Colorante de vidrio

3.2.4 TIPOS DE EXPOSICION (3
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1. Exposicion ocupacional. Incluye a las personas que trabajan en minas de

las que se extrae este elemento y, en industrias y fabricas que lo

procesan.

2. Exposicion ambiental. Incluye a los organismos que viven cerca de las

industrias, a los que viven en ecosistemas acuaticos y terrestres en

donde se desechan compuestos de cromo y también a los que ingieren

el cromo a través de alimentos y agua.
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3.2.5 EFECTOS DEL CROMO (y
El cromo (lll) es un elemento nutritivo esencial que ayuda al cuerpo a utilizar

azucar, proteinas y grasa.

Respirar niveles altos de cromo (VI) puede causar irritacion de la nariz, nariz
gue moquea, hemorragias nasales, y Ulceras y perforaciones en el tabique

nasal (ver Cuadro N° 4).

Cuadro N° 4. Intoxicacién cronica por compuestos de cromo, efectos sobre el
sistema respiratorio ()

Rinitis Dolor nasal

Laringitis Ulcera nasal

Bronquitis Perforacién del tabique nasal
Alteracién del olfato Fibrosis pulmonar
Hemorragia nasal Cancer de pulmoén

El contacto de la piel con ciertos compuestos de cromo (VI) puede causar
ulceracion de la piel. Cierta gente es extremadamente sensible al cromo (VI) o
al cromo (Ill). Se han descrito reacciones alérgicas consistentes en

enrojecimiento e hinchazén grave de la piel (ver Cuadro N° 5).
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Cuadro N° 5 Intoxicacién cronica por compuestos de cromo, efectos sobre la
plel %)

Dermatitis
Llagas en piernas y glateos

Ulceras de dedos, ufias y articulaciones

Ingerir grandes cantidades de cromo (VI) puede producir malestar estomacal y
Ulceras, convulsiones, dafio del higado y el rifién, y puede ain causar la muerte

(ver Cuadro N° 6).

Cuadro N° 6 Intoxicacion cronica por ingesta de compuestos de cromo ()

Efectos

Irritacion gastrointestinal
Ulcera gastrointestinal
Hepatitis

Nefritis

Erosién y color amarillo de los dientes

Varios estudios han demostrado que los compuestos de cromo (VI) pueden
aumentar el riesgo de contraer cancer del pulmaén.
Estudios en animales también han demostrado aumentos en el riesgo de

cancer.
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La Organizaciéon Mundial de la Salud (OMS) ha determinado que el cromo (VI)
es carcinégeno en seres humanos.

El Departamento de Salud y Servicios Humanos (DSSH) ha determinado que se
sabe que ciertos compuestos de cromo (VI) producen cancer en seres
humanos.

La EPA ha determinado que el cromo (VI) en el aire es carcinogénico en seres

humanos (2g).

3.3 TRATAMIENTOS PARA LA ELIMINACION DE METALES PESADOS EN
EFLUENTES INDUSTRIALES (27

Teniendo en cuenta los efectos que tienen los metales pesados, es evidente
gue se hace necesaria su eliminacidon de los diversos efluentes. Las industrias
se ven obligadas a reducir la cantidad y la peligrosidad de sus vertidos al medio
ambiente, a causa de las presiones legales, sociales y econdmicas. Este hecho
ha conducido a que dichas industrias concentren sus esfuerzos en evacuar
vertidos mas limpios y en reciclar o reutilizar su contenido en proporciones
significativas. Un proceso gue se lleve a cabo en ciclo cerrado, donde todos los
desechos serian reciclados y la Unica salida de este ciclo seria productos que

pudieran venderse, es el maximo objetivo.

El tratamiento de efluentes contaminados es un proceso complicado, en

ocasiones incluso mas que cualquier otro proceso de fabricacién o manufactura
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de productos, debido a que las aguas a tratar pueden tener una composicion
muy variable en cuanto a componentes organicos 0 inorganicos, acidez o
basicidad extrema, presencia de sustancias volatiles, etc. De esta forma, son
pocos los procesos que permiten la descontaminacion de efluentes cumpliendo
a la vez los siguientes requisitos: bajos costes econdmicos, flexibilidad en
cuanto a cantidad a tratar de efluente y de carga contaminante, continuidad del
sistema, minima supervision y mantenimiento, y suficiente selectividad para los

metales considerados.

Numerosas industrias producen grandes cantidades de efluentes contaminados
con altas concentraciones de metales pesados, entre ellos el Cromo, que
resultan ser toxicos para el medio ambiente, empleandose en cada una de ellas
procesos de depuracion que varian en cuanto a la cantidad de efluente y de

carga contaminante que pueden tratar.

Para eliminar metales pesados de efluentes liquidos se han empleado
diferentes tecnologias como la coagulacién-floculacion, precipitacion quimica,
adsorcion, electro dialisis, intercambio idnico, osmosis inversa, etc. En general,
estas tecnologias son inadecuadas para la eliminacién de metales pesados de
efluentes industriales al no conseguir reducir su concentracién por debajo de los
limites permitidos y al no alcanzar una diferenciacién clara en su composicion,

dificultando su reciclaje o reutilizacion de los subproductos, creando ademas
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problemas secundarios como lodos extremadamente dificiles de tratar y costes

prohibitivos.

En el cuadro siguiente (Cuadro N° 7) es un comparativo de las distintas

tecnologias convencionales para la eliminacion de metales.

Cuadro N° 7 Tecnologias convencionales para la eliminacion de metales
pesados (27)

Método

Desventajas

Ventajas

Precipitacién quimicay
filtracion

Separacion  dificil para altas
concentraciones

Simple, barata

Oxidacién quimica o
reduccién

Se necesitan reactivos quimicos.
Sensible a la temperatura

Mineralizacién

Tratamientos
electroquimicos

Requiere de altas concentraciones.
Caro

Permite la recuperacion de
metales

Osmosis inversa

Altas presiones, alto coste
energético. Caro

Efluente puro (permitiria ser
reciclado)

Intercambio i6nico

Sensible a las particulas
Resinas caras

Efectiva
Efluente puro, es posible
recuperar el metal

Adsorcion

Selectivo

Tecnologia convencional
Adsorbente (carbén activo)

Evaporacion

Requiere mucha energia
Caro
Genera lodos

Efluente puro (permitiria ser
reciclado)
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3.4 BIOSORCION: UNA NUEVA ALTERNATIVA A LAS TECNOLOGIAS
CONVENCIONALES (27):

La necesidad de métodos econdmicos y efectivos para la eliminacion de los
metales pesados ha tenido como resultado el desarrollo de nuevas tecnologias
de separacion. En este sentido, existen varios procesos que estan siendo
investigados con el fin de retirar metales pesados en residuos liquidos,
destacando entre ellos: la precipitacion extracelular, la biosorcion y la captacion
a través de biopolimeros purificados y de otras moléculas especializadas
derivadas de células microbianas, basadas las dos ultimas en la capacidad de

los metales para unirse por distintos mecanismos a materiales biolégicos.

El término “biosorcidon” se ha acufado para describir el fendmeno de captacion
pasiva de iones metalicos, basado en la propiedad que ciertos tipos de
biomasas inactivas 0 muertas, poseen la capacidad para enlazar y acumular
este tipo de contaminantes por diferentes mecanismos (adsorcion fisica,
complejacién, intercambio i6nico, etc.) Esto implica que el mecanismo de
eliminacién no esta controlado metabdlicamente. En contrapartida, el término
bioacumulacién describe un proceso activo, donde la eliminacién de los metales

requiere de la actividad metabdlica de un organismo vivo.

En los ultimos afos se ha diversificado la utilizacion de biomasa muerta o

productos derivados de ella, ya que, ademas de eliminar el problema de la
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toxicidad, presenta ventajas econdmicas, tanto de mantenimiento como
evitando el suplemento de nutrientes. Sin embargo, las células vivas pueden
presentar una variedad mas amplia de mecanismos para la acumulacion de
metales. En el Cuadro N° 8 se recogen las principales ventajas e
inconvenientes del empleo de biomasa inerte y de células vivas para la

eliminacién de metales pesados.

La biosorcidon es una de las tecnologias mas prometedoras para la remocion de
metales toxicos de las aguas residuales ya que, al tratarse de un proceso con
caracteristicas unicas, lo convierte en una alternativa potencial a los procesos
convencionales, ademas, es un proceso generalmente rapido y que resulta muy
interesante para la extraccién de iones metalicos a bajas concentraciones en

grandes volumenes de agua.

Un proceso de biosorcion involucra una fase solida (biosorbente) y una fase
liquida (solvente) que contiene las especies disueltas que van a ser biosorbidas
(sorbato, esto es, iones metdlicos). Debido a la gran afinidad del sorbente por
las especies del sorbato, éste ultimo es atraido hacia el sélido y enlazado por
diferentes mecanismos. Este proceso continla hasta que se establece un
equilibrio entre el sorbato disuelto y el sorbato enlazado al sélido. La afinidad
del biosorbente por el sorbato determina su distribucion entre las fases soélida y

liquida.



42

Cuadro N° 8 Ventajas e inconvenientes del empleo de biomasa inerte y de

células vivas para la eliminacion de metales pesados (27).

BIOMASA INERTE

VERETES
Independiente del crecimiento (biomasa 1.

muerta) y no del sujeto a limitaciones por
toxicidad. No necesita nutrientes en la
solucion de alimentacion, deposicién de
nutrientes o productos metabdlicos. 2.
Los procesos no estan gobernados por 3.
limitaciones biologicas.

La seleccibon de la técnica de
inmovilizacibn no esta gobernada por 4.
limitaciones de toxicidad o inactivacion
térmica. 5.
Son muy rapidos y eficientes en la retirada
de metales; la biomasa se comporta como
un intercambiador de iones.
Los metales pueden
facilmente y recuperados.

ser liberados

Inconvenientes

Réapida saturacién: cuando los sitios de
interaccién con el metal estan ocupados, es
necesario remover el metal antes de
utilizarse nuevamente, sin importar su valor.
El secuestro por adsorcion es sensible al pH.
El estado de valencia del metal no puede ser
alterado biol6gicamente, por ejemplo, para
dar formas menos solubles.

Las especies organometadlicas no son
susceptibles de degradacion.
El mejoramiento de estos procesos

biolégicos es limitado ya que la células no
efectlan un metabolismo; la produccién de
agentes adsorbentes ocurre durante la etapa
de crecimiento.

CELULAS VIVAS

Ventajas

Aunque cada célula puede llegar a 1.
saturarse, el sistema se auto-restablece
debido al crecimiento.

Los metales se depositan en un estado
quimico alterado y menos sensible a la 2.
desercién espontanea.

La actividad metabdlica puede ser la Gnica 3.
forma econdmica de lograr cambios en 4.
estado de valencia o degradar compuestos
organometalicos; se pueden utilizar 5.
sistemas multienzimaticos.

Se pueden mejorar las cepas por medio
del aislamiento de mutantes o la 6.
manipulacién genética, debido a que ésta
es una propiedad microbiana mas que un
producto bajo explotacion. 7.
Se pueden emplear dos o mas organismos
de una manera sinérgica.

Inconvenientes

La toxicidad: sblo se pueden tratar los
metales a bajas concentraciones. Sin
embargo, se han utilizado cepas resistentes
a los metales.

Es necesario alimentar los flujos bajo
condiciones fisioldgicamente permisibles.

Se necesitan nutrientes para el crecimiento.
La deposicion de los productos metabdlicos
y los nutrientes no consumidos.

Los productos metabdlicos pueden formar
complejos con los metales, impidiendo la
precipitacién.

La recuperacion de los metales por
desorcién es limitada, debido a que pueden
formar uniones intracelulares.

El modelado de un sistema no definido
representa grandes dificultades
matematicas.
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La biosorcion de metales pesados en disoluciones acuosas puede ser
considerada como una tecnologia alternativa en el tratamiento de aguas
residuales provenientes de efluentes industriales e incluso para la recuperacion
de metales. Este proceso de separacion utiliza biomateriales que abundan en la
naturaleza: como las algas o subproductos de procesos industriales, biolégicos

o de la agricultura.

El desarrollo de esta tecnologia no empez6 hasta la década de los 90s. Las
primeras publicaciones describian la cantidad de materiales biolégicos que
podian emplearse para eliminar, a muy bajo coste, incluso a concentraciones

bajas, metales toxicos de efluentes industriales.

3.4.1 MECANISMOS DE BIOSORCION (27

Una vez que la biosorcidn se asocia exclusivamente a la captacion pasiva de
iones metalicos, puede ser excluido el mecanismo de transporte a través de la
membrana celular que solo tiene lugar con células vivas y que se relaciona con
un sistema de defensa activo por parte de los microorganismos que reaccionan

frente a la presencia de iones metélicos téxicos.

Por otra parte, los a&tomos y moléculas son retenidos siempre por los solidos por
fuerzas de cohesion del tipo de Van der Waals. En el interior de un cuerpo

sélido, los atomos y moléculas estan completamente rodeados por otros, de
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esta manera sus fuerzas atractivas estan satisfechas por todos los lados. En
contraste con esto, los a&tomos y moléculas que se encuentran en la superficie
de los sélidos tienen solo particularmente equilibradas sus fuerzas atractivas
gue Unicamente pueden ser neutralizadas por otros atomos o moléculas que

puedan unirse a la superficie dando lugar al fendmeno de adsorcion.

Se considera que las especies adsorbidas forman una capa monomolecular en
la superficie del adsorbente. Asi mismo, se considera que la adsorcion esta
generalmente limitada a moléculas con peso molecular menor de 2000, puesto
gue algunos de los lugares o sitios superficiales pueden tener accesibilidad

limitada.

Para la fijacion de metales pesados en la biosorcion se han sugerido una serie
de mecanismos que explican la retencion o secuestro del metal en diferentes
partes del biosorbente. Asi, puede ocurrir via:

e Complejacion o quelacion: el metal se une a los centros activos de la
pared celular mediante enlaces quimicos formando determinados
complejos.

e Adsorcion fisica: se incluye aqui los fendmenos asociados a fuerzas de

Van der Waals. En este caso la biosorcion es rapida y reversible.
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e Intercambio idnico: propia de los iones metélicos divalentes que se
intercambian con iones propios de los polisacaridos presentes en la
biomasa. El proceso también es rapido y reversible.

e Precipitacion: el mecanismo esta asociado a la formacion de un complejo

en la pared celular que posteriormente es hidrolizado.

Generalmente se considera que en la biosorcién de metales pesados pueden
aparecer simultaneamente mas de uno de los mecanismos sefialados, siendo,
en algunos casos, muy dificil de explicar el o los mecanismos que tienen lugar

en un proceso de biosorcién determinado.

3.4.2 BIOSORCION DE CONTAMINANTES INORGANICQOS (27

El fendmeno de la biosorcion ha sido comparado directamente con los procesos
de intercambio i6nico. Los procesos de biosorcion no requirieren un mecanismo
de transporte activo de membrana ni energia para llevar a cabo procesos

metabdlicos.

La afinidad que un biosorbente presente para un cation metalico especifico
dictara practicamente cudal sera su aplicacion para tratar una corriente residual

determinada.
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Las fuentes y el tipo de biosorbente juegan un rol importante en la implantacion
de estos procesos. Si el biosorbente necesita ser cultivado especialmente para
estos objetivos, el fabricante debe incorporar los gastos de mantenimiento y

produccion en el coste total.

Algunos biosorbentes, como la broza de café, pueden obtenerse hasta el
momento, de forma gratuita, desde el momento en que representa un problema
para los productores, es decir, un residuo. De este modo los Unicos costes

asociados son los de secado, si se requiere, y de transporte.

3.4.3 TIPOS DE BIOSORBENTES (27
A pesar de que se han encontrado diferentes tipos de biosorbentes, que son
efectivos para concentrar y recuperar metales pesados. Uno de los factores
principales al seleccionar un biosorbente es su origen. Estos pueden ser los
siguientes:
- Residuos procedentes de procesos industriales, por lo que deberian
obtenerse gratuitamente o0 a muy bajo coste.
- Organismos facilmente disponibles y en grandes cantidades en la
naturaleza.
- Organismos que se reproduzcan rapidamente, especialmente cultivados

para procesos de biosorcion.
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4. DISENO METODOLOGICO

Se dividi6 en:

4.1 Tipo de Estudio.

4.2 Investigacion Bibliografica.
4.3 Investigacion de Campo.

4.4 Investigacion experimental.

4.1 TIPO DE ESTUDIO

Analitico experimental, porgque se desarrollaron ensayos y pruebas al
biomaterial broza de café para la adsorcion de Cromo en soluciones acuosas.
Prospectivo, porque podra utilizarse como base para posteriores

investigaciones.

4.2 INVESTIGACION BIBLIOGRAFICA

Esta parte del disefio metodoldgico se realizé en:

- Biblioteca Dr. Benjamin Orozco de la Facultad de Quimica y Farmacia,
Universidad de El Salvador.

- Biblioteca Central de la Universidad de El Salvador.

- Biblioteca “P. Florentino Idoate, S.J.”, Universidad Centroamericana José
Simeon Cafias.

- Internet.
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4.3 INVESTIGACION DE CAMPO
Se evalud la capacidad de adsorcion de cromo que posee la broza de café,

obtenida del fruto de Coffea arabica variedad bourbon.

4.3.1 UNIVERSO
Esta constituido por las variedades de café de la Cordillera Apaneca Ilamatepec

de El Salvador.

4.3.2 TIPO DE MUESTREO
El tipo de muestreo empleado es de tipo Aleatorio Simple, ya que cada uno de
los elementos del universo tuvo las mismas posibilidades de ser incluido para la

investigacion.

4.3.3 MUESTRA
Se recolectaron 25 libras de frutos Coffea ardbica variedad bourbon, de los
cafetos de la Finca “Quinta Gloria”, para la posterior obtencién de la broza de

café (ver anexo N° 5).

4.3.4 VARIABLES ESTADISTICAS
Para representatividad y reproducibilidad de resultados se realizd la

determinacién de la desviacion estandar (S) y del coeficiente de variacién (CV).



Formulas a utilizar:

Desviacion estandar (S)

5o |2XI=X)*
N

Y el coeficiente de variacion (CV)

Cv :ixlOO
X

T > +n,+..4+n,)
N N

Donde:

xi: valor individual

;: media

n: tamafio de la muestra

N: total de datos

nn: valor individual (n1, N2 N, ..

.Np)
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4.4 PARTE EXPERIMENTAL

Broza de Café

Lavado con
agua destilada

105°C/ 1 hora

Secado

Moler

Desengrasado

Tamiz malla
N° 16

Tamiz malla
N° 80

Determinacion de Propiedades
Fisicoquimicas
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Porcentaje de
Humedad

A 4

Contacto con solucién acuosa
de 40 ppm de Cromo

Determinacién de
Capacidad de

Intercambio Catiénico

\ 4

Evaluacién de la retencién de
Cromo de la Broza de Café

Efecto del tamafio

A 4

pH

Efecto del tiempo

de particula de contacto
I I
\ 4 A \ 4 \ 4
30 120 30 120
minutos minutos minutos minutos

A 4

A 4

Espectrometria de B
Absorcion Atémica [T

Superficie
Especifica

Figura N° 1. Esquema General de Trabajo Experimental
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4.4.1. MUESTREO Y RECOLECCION DE BROZA DE CAFE.

Se recolectaron frutos de Coffea arabica variedad bourbon, para posterior
obtencion a partir de éstos, de la broza de café, de la Finca “Quinta Gloria” (ver
anexo N° 3), después de realizar un muestreo aleatorio simple de las fincas

cafetaleras de la Cordillera Apaneca llamatepec (ver anexo N° 2).

4.4.2 TRATAMIENTO DE LA MUESTRA DE BROZA DE CAFE. (5

La muestra de broza obtenida se sometié a procesos fisicos de secado, molido,
extraccion de aceite y tamizado.

4.4.2.1 Secado

La muestra se dividié en fracciones y se coloc6 en recipientes de aluminio,
procediendo a secar en estufa a 105°C por una hora.

4.4.2.2 Molido

La broza se molié, disminuyendo asi su tamafio de particula.

4.4.2.3 Extraccion de aceite

La extraccion de aceite se realiz6 por medio del método de Soxhlet (Ver
anexo 12).

4.4.2.3 Tamizado

La muestra se coloc6 en la parte superior del tamiz, se procedi6 a agitar
manualmente el tamiz por tiempo determinado, recibiendo el cernido en un

depdsito adecuado.
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Se paso la muestra por un tamiz con malla N° 16 Serie Tyler (ver anexo N° 6)
consiguiendo un tamafo de particula maximo de 991 um; luego, el cernido de
este tamiz se pasé por el tamiz con malla N° 80, logrando un tamafio de

particula maximo de 176 pm.

4.4.3 DETERMINACION DE PROPIEDADES FISICOQUIMICAS DE LA

BROZA DE CAFE.

4.4.3.1 Determinacion del porcentaje de humedad (g)

Fundamento. Debido a la naturaleza hidrofilica, la broza de café retiene una
gran cantidad de agua, la cual es necesario determinar porque en base a este
pardmetro se puede calcular la cantidad real de materia organica disponible en
un volumen bruto de broza de café mojada. Esta operacion es util para eliminar
la cantidad de agua que acompafia a un sélido, conservando, sin lesionar, las

propiedades fisicas y quimicas.

Procedimiento (s):
1. Colocar en estufa a 105°C por treinta minutos una caja de aluminio,
limpia y seca.
2. Sacar de la estufa la caja de aluminio y dejarla enfriar por treinta minutos

en un desecador.
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3. Pesar la caja de aluminio en balanza analitica (anotar tara de caja).

4. Pesar 1.0 g de muestra en la caja de aluminio (anotar tara de caja +
muestra).

5. Secar en estufa a 105°C por 2 horas. Sacar de la estufa y dejar enfriar en
desecador treinta minutos.

6. Pesar la caja de aluminio + muestra seca en balanza analitica.

7. Calcular el porcentaje de humedad.

Célculos:
Pi = (Peso de caja + peso muestra sin secar) — (Peso de caja de aluminio).
Pf = (Peso de caja + peso muestra seca) — (Peso de caja de aluminio).

Pp = Pi— Pf

Donde:
Pi: peso de muestra sin secar en gramos.
Pf: peso de muestra seca en gramos.

Pp: peso perdido por la muestra en gramos.

Célculo del el porcentaje de humedad en base a la férmula:

%Pp = Ppx100+ Pi
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4.4.3.2 Determinacion de pH (4
Fundamento. El pH es definido como el valor dado por un instrumento
potenciométrico y propiamente estandarizado capaz de reproducir valores de
pH. El instrumento cuenta con un electrodo indicador sensible a la actividad del
ion hidrégeno, un electrodo de vidrio y un adecuado electrodo de referencia.
Procedimiento ).
1. Calibrar el pHmetro con Buffer Fosfato pH 7 a 25°C.
2. Calibrar el pHmetro con Buffer Fosfato pH 4 a 25°C.
3. Leer solucion Buffer pH 6 con pHmetro a 25°C para verificar si
corresponde la lectura.
4. Dispersar 2.0g de broza de café en 10 mL de agua destilada, mezclando
vigorosamente por 5 minutos para facilitar la dispersion.
5. Después de media hora de reposo, realizar la lectura de pH al liquido

sobrenadante, a 25°C, con el pHmetro calibrado.

4.4.3.4. Determinacion de superficie especifica (11).

Fundamento. La superficie especifica, Se, es definida como la relacion entre la
superficie de una particula A, y su masa m. Resulta una medida independiente,
su valor determina el balance entre fuerzas capilares, eléctricas y gravimétricas
gue actuan sobre las particulas, afecta la permeabilidad, y controla la adsorcién

y retardacion durante la difusion quimica (s).
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Procedimiento (11):

1. Se calculé la superficie especifica de la broza de café molida y tamizada,

utilizando la férmula:

Donde:

Se: superficie especifica

p: densidad de broza de café (Ver anexo N° 11)

dvs: didmetro medio volumen-superficie (Ver anexo N° 6)

6: constante para la superficie especifica de esferas.

4.4.4. EVALUACION DE ADSORCION DE CROMO EN SOLUCION ACUOSA

EN UN SISTEMA POR LOTE.

4.4.4.1. Union de cromo a la broza de café en funcién del tamafio de
particula

El procedimiento para el experimento fue el mismo tanto para la muestra molida

tamizada por un nimero de malla 16, como la que pasa el tamiz con nimero de

malla 80; se realiz6 por triplicado para cada tamafio de particula.

Procedimiento:

1. Pesar cantidades de muestra de broza de café de 5, 10 y 20 g, cada una.
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2. Tomar 100 mL de solucién de 40 ppm de Cr y colocar en erlenmeyer de
250 mL, ajustar el pH a 5 con HNO3 0.1 N o NH,OH 0.5 N, segun
corresponda.

3. Adicionar a cada erlenmeyer (conteniendo 100 mL de solucion de 40
ppm de Cr) las cantidades respectivas de broza de café.

4. Agitar la solucion por 30 minutos, luego filtrar por papel Whatman N° 40
hasta obtener solucion clara.

5. Medir el pH final de la solucién clara (filtrado).

6. Tomar 2 mL del filtrado y proceder a la identificacién del cation de cromo
(ver anexo N° 8), las soluciones que den un resultado positivo a la
presencia de cromo, continuar con el paso 7.

7. Acidificar el filtrado con Acido Nitrico Concentrado (HNO3) a pH menor
de 2. a7

8. Realizar las lecturas para la determinacion de cromo Total por
Espectrofotometria de Absorcion Atomica a una longitud de onda de

357,9 nm.

4.4.4.2. Union de cromo a la broza de café en funcion del tiempo de
contacto

El procedimiento para el experimento sera el mismo tanto para la muestra

obtenida del tamiz con nimero de malla 16 y, la del tamiz con nimero de malla

80, se realiz6 por triplicado para cada tamafio de particula.
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Procedimiento:

1. Pesar cantidades de muestra de broza de café de 5, 10 y 20 g, cada una.

2. Medir 100 mL de solucion de 40 ppm de Cromo Yy colocar en erlenmeyer
de 250 mL, ajustar a pH 5 con HNO3z 0.1 N o NH4OH 0.5 N, segun
corresponda.

3. Adicionar a cada erlenmeyer (conteniendo 100 mL de solucion de 40
ppm de Cr) las cantidades respectivas de broza de café.

4. Realizar tomas de muestra a la solucion inicial, a los 30, 120 minutos,
(para interrumpir la reaccion filtrar por papel Whatman N° 40 hasta
obtener liquido claro).

5. Medir el pH final de la solucion.

6. Tomar 2 mL del filtrado y proceder a la identificacién del cation de cromo
(ver anexo N° 8), las soluciones que den un resultado positivo a la
presencia de cromo, continuar con el paso 7.

7. Acidificar el filtrado con Acido Nitrico Concentrado (HNO3) a pH menor
de 2 a7

8. Realizar las lecturas para la determinacion de Cromo Total por
Espectrofotometria de Absorcion Atdmica a una longitud de onda de

357.9 nm.
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Las lecturas por Absorcion Atdmica de Llama se realizaron en el Laboratorio de
Calidad Integral (FUSADES), siguiendo métodos oficiales y la tecnologia del

equipo utilizado de acuerdo a su técnica analitica interna (ver anexo N° 9).

4.45. DETERMINACION DE LA CAPACIDAD DE INTERCAMBIO IONICO

TOTAL DE LA BROZA DE CAFE (rusapes)

Para esta prueba se utilizé la muestra cernida por el tamiz con nimero de malla
16 y que es retenida por el tamiz con malla nimero 80.

Fundamento. La broza de café mediante extracciones sucesivas se equilibra
con solucion de Acetato de Amonio 1N, pH neutro. El Amonio total retenido por
el material después del lavado para eliminar el exceso de Acetato de Amonio,
representa la capacidad de Intercambio de Cationes a pH 7.0. EI Amonio
adsorbido se libera usando Cloruro de Sodio e Hidréxido de Sodio y se destila

el ion Amonio en un aparato Kjeldahl para luego valorarlo.

Procedimiento:
1. Desplazamiento de las Bases Intercambiables y Saturacién con
amonio al Complejo Coloidal.
1.1 En balanza analitica, pesar en un beaker de vidrio de 100mL, 5 gramos de

broza de café seca al aire, molida, tamizada a través de un poro #10.



1.2

1.3

1.4

1.5

1.6

1.7

1.8

1.9
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Agregar, con probeta, 15mL de la solucion electrolitica de Acetato de
Amonio 1N, pH 7.0.

Agitar rotativamente para mezclar bien y cerrar con tapon de hule #10.
Dejar en reposo hasta el siguiente dia.

En una botella plastica de 100 mL verter 85 mL de la solucién electrolitica.
Doblar el papel filtro de tal manera que quede adaptado al tamafio del
embudo buchner usado, por medio de la balanza analitica obtener la masa
del papel y colocarlo sobre el embudo buchner previamente ajustado a un
matraz para filtracién de 500 mL.

Al dia siguiente, agitar el contenido del beaker de 100 mL e
inmediatamente transferirlo al filtro del embudo buchner, esperar que filtre
la solucion, terminar de transferir toda la broza de café con
aproximadamente 15 mL de solucion electrolitica servida con pizeta.
Esperando que se filtre la solucion, en cada vez, hacer adiciones de 10 mL
con pipeta volumétrica tratando de remover en cada adicion la mayor
cantidad de broza adherida a las paredes del filtro.

Las alicuotas se toman de la botella plastica hasta terminar los 85mL de
solucion que se le adicionaron.

Al terminar de filtrar la Ultima alicuota, aplicar succion con una perilla de
hule o con una bomba de vacio, para extraer la solucion electrolitica

residual, quitar el vacio.
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1.10 Sin retirar el extracto, lavar el filtro y la broza con 3 adiciones de 10 mL de
Alcohol Etilico cada una, esperando el paso completo de la alicuota
anterior antes de agregar la siguiente.

1.11 Succionar con vacio el alcohol residual y retirar el filtro con la broza de
café del embudo buchner y dejarla secar al medio ambiente por 2 horas. Si
es necesario almacenarla mas tiempo, envolverla en bolsa plastica y

guardarla en congelador de una refrigeradora.

2. Determinacién de la Capacidad de Intercambio de Cationes

2.1. Ya secos el filtro y la broza de café, remover ésta con espatula y pesarla
en balanza analitica; por diferencia con el primer peso de broza de café en
ese momento, dividirlo entre cinco (esta masa de broza de café es
equivalente a un gramo de broza de café original) y sumarlo a la masa
registrada por un cuadro de papel para pesar y sobre éste agregar broza
de café hasta obtener el valor proporcional por la suma de las masas.

2.2. Envolver la broza de café dentro del papel para pesar, introducirla en un
matraz Kjeldahl de 800 mL. y agregar 300 mL de agua destilada.

2.3. En un matraz de titulacion de 500 mL adicionar 50 mL de solucién de
Acido Boérico al 2% p/v y colocar el matraz en el Terminal refrigerante de la
unidad MacroKjeldahl.

2.4. Al matraz Kjeldahl agregar 5 perdigones de Cinc, 5 gramos de Cloruro de

Sodio, 10 gotas de mezcla antiespumante (50% n-Octanol, 50% Aceite



2.5.

2.6.
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Mineral) y 40 mL de una solucion de Hidroxido de Sodio 2.5N, colocarlo
inmediatamente en la unidad de destilacion. Iniciar el proceso y terminarlo
cuando se hayan recogido 200 mL de destilado. Retirar el matraz de
titulacion. Hacer un blanco.

Agregar al matraz de titulacion que contiene el destilado 7 gotas del
indicador mixto (Solucién alcohdlica de Rojo de metilo 0.125% p/v con Azul
de Metileno 0.0825% p/v) y 2 gotas de solucion acuosa de Verde de
Bromocresol al 0.1% p/v. Mezclar bien, introducir una barra magnética y
colocar sobre el agitador.

Titular utilizando solucion de Acido Clorhidrico 0.02N valorado. Titular
primero el blanco hasta una tonalidad salmén o estandarizar el punto de
equivalencia con un potencidémetro, el punto de equivalencia esta cerca de
un pH 3.98; usar de referencia este punto final para las muestras. Anotar el
punto de equivalencia y calcular la Capacidad de Intercambio de Cationes

en meq/100 gramos de broza de café seca al horno.

Célculo de la capacidad de intercambio por el método de acetato de amonio.

Informacién obtenida en el laboratorio:

1. Normalidad de la solucién de HCI usada en la valoracion = 0.02N (A)

2. Volumen de solucién HCI consumido en la valoracion de la muestra = (B)
3. Volumen de solucién de HCI consumido en la valoracion del blanco = (C)

4. Muestra seca al horno equivalente a 1 gramo = (2)



Formula para calcular la capacidad de intercambio cationico:

CICyy,0nc = (B=C) ;AXlOO =meq / 100g

* = factor correspondiente a 100 gramos de suelo (Broza de café)
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5. RESULTADOS

5.1. OBTENCION DE LA BROZA DE CAFE A PARTIR DEL FRUTO Coffea
arabica variedad bourbon

Posterior a la recoleccion de 25 libras de fruto de café y siguiendo una serie de

procesos (ver anexo N° 5) para la obtencion de la broza, se logré un

rendimiento de aproximadamente 11.6 libras.

5.2. PROPIEDADES FISICO-QUIMICAS DE LA BROZA DE CAFE

5.2.1. Determinacion de pH

Los datos promedio obtenidos en el analisis de pH son para la muestra cernida
del tamiz con malla N° 16, fue de 5.67 y, para la muestra cernida del tamiz con
malla N° 80, fue de 5.66, dando un pH promedio global para la broza de café de

5.67, indicando que posee un pH levemente &cido.

Tabla N° 1: Resultados de determinacién de pH.

Tamiz N° de malla Muestra Medicién de pH Promedio S % CV
16 1 5.63
16 2 5.71
16 3 5.65 5.66 0.03 0.60
80 4 5.67
80 5 5.64
80 6 5.70 567 0.02 0.43
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Ejemplo de célculos de la desviacién estandar y coeficiente de variacion, en la

determinacion de pH:

s _ /Z(X:\I—X) _ /o.ogs4=0_03

Donde:

S: Desviacion estandar.

CV: Coeficiente de variacion.

YCV = ixlOO
X

5.2.2. Determinacion de Porcentaje de Humedad

_ 003 100-053%
67

Se determind el porcentaje de humedad para dos rangos de tamafios de

particula, dando un resultado de 4.40% para la broza que paso por el tamiz con

malla N° 16, y de 3.81% para la broza cernida por el tamiz con malla N° 80,

teniendo en cuenta el proceso de secado previo a 105°C al que fue sometida la

broza de café hUmeda; mientras que, para la broza recién salida del percolador

presentd un porcentaje de humedad de 72.4%, valor cercano al de las

bibliografias, que reportan un porcentaje de humedad de 59.5 — 80% s, o).

Tabla N° 2: Resultados de determinacion del porcentaje de humedad

Tamiz malla | P hiumedo (g)| P seco (g) | P perdido (g) | %Humedad | Promedio | S %CV
N° 16 1,0000 0,9559 0,0441 4,4100
N° 16 1,0000 0,9558 0,0442 4,4200
N° 16 1,0004 0,9568 0,0436 4,3583 4,40 0,03 0,68
N° 80 1,0000 0,9613 0,0387 3,8700
N° 80 1,0000 0,9631 0,0369 3,6900
N° 80 1,0002 0,9616 0,0386 3,8592 3,81 0,10 2,62
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De la tabla N° 2, donde:
P humedo: Peso humedo
P seco: Peso seco

P perdido: Peso perdido

P: Peso

Ejemplo de célculo para determinar el porcentaje de humedad:

%Pp = Ppx100 + Pi
%Pp =0.0387x100-+1.0000 = 3.8700

Donde:
%Pp: Porcentaje de humedad.
Pp: Peso perdido.

Pi: Peso inicial.

5.2.3. Determinacion de Superficie Especifica

Para conocer la superficie especifica de la broza de café en estudio, se
necesitan saber los datos del diametro medio volumen — superficie y la
densidad de este residuo; por lo que, se detalla a continuacibn como se
determinaron cada una de estas propiedades y, seguidamente se realiza el

calculo de la superficie especifica de la broza.



5.2.3.1. Determinacion del Tamafo de Particula

Este ensayo se realiz6 por el método de microscopia Optica empleando el
microscopio Nikkon Eclipse E-400 Pol, para la muestra de broza de café que
pasa por el tamiz con malla N° 16, y que es retenida por el tamiz con malla

N° 80, se obtuvo un rango de tamafio de 350 a 780 um, de las 160 particulas

medidas. (Ver tabla N° 3).

Tabla N° 3: Resultados del tamafio de particula de la broza cernida por tamiz

con malla N° 16, de 160 particulas medidas.

Tamafo | Tamafo | Tamafio | Tamafio | Tamafio | Tamafio | Tamafio | Tamafio

(Um) (Lm) (Lm) (Um) (Lm) (Lm) (Lm) (Um)
350 420 450 500 550 570 610 670
350 420 450 500 550 570 610 680
360 430 450 500 550 570 610 680
360 430 460 500 550 570 610 690
390 430 460 510 550 580 610 690
390 430 460 510 550 580 610 700
400 440 460 510 550 590 610 700
400 440 470 510 550 590 620 700
400 440 470 510 550 590 620 710
400 450 480 520 560 590 620 720
400 450 480 520 560 590 620 730
400 450 480 520 560 600 630 730
400 450 500 520 560 600 630 740
400 450 500 520 560 600 650 740
400 450 500 520 560 600 650 750
400 450 500 530 560 600 650 760
410 450 500 530 560 600 650 760
410 450 500 530 560 600 650 780
410 450 500 530 560 600 650 780
420 450 500 530 560 600 660 780

Promedio 541
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Las particulas que pasaron el tamiz con malla N° 80, se encuentran en un rango

de 5 a 80 um de 160 particulas medidas (Ver tabla N° 4).

Tabla N° 4 Resultados del tamafio de particula de la broza cernida por tamiz

con malla N° 80, de 160 particulas medidas.

Tamafio | Tamarfo | Tamafio | Tamafio | Tamafio | Tamafo | Tamafio | Tamafio
(M) (pm) (pm) (pm) (pm) (pm) (pm) (M)
5 10 10 10 20 20 30 40
5 10 10 10 20 20 30 40
5 10 10 10 20 20 30 50
10 10 10 10 20 20 30 50
10 10 10 10 20 20 30 50
10 10 10 10 20 20 30 50
10 10 10 10 20 20 30 50
10 10 10 10 20 20 30 50
10 10 10 10 20 20 30 60
10 10 10 10 20 20 30 60
10 10 10 10 20 20 30 60
10 10 10 10 20 20 40 60
10 10 10 10 20 20 40 60
10 10 10 10 20 20 40 60
10 10 10 10 20 30 40 60
10 10 10 10 20 30 40 60
10 10 10 20 20 30 40 70
10 10 10 20 20 30 40 70
10 10 10 20 20 30 40 80
10 10 10 20 20 30 40 80

Promedio 22

Para clasificar los tamafos de particulas se utilizaron: la Ley de Sturges (13),

ecuacion que da el numero de clases para una serie de datos, y la ecuacion

para obtener el intervalo de clase de los datos, y después se calculo el diametro

medio volumen-superficie, que es el cociente de la sumatoria de las frecuencias

acumulativas nd? y nd®,



Ejemplo de célculos para clasificar los tamafios de particula:

Ley de Sturges:

n=1+3.33log N
n=1+3.33log160=8.3~9

Rango de clase (R)

R=N -N

mayor menor
R =7804m—350um =430um

Intervalo de clase (Ic)

lc=—
n

IC=430=47.8~50

Frecuencias acumulativas

nd ®aa05-3005) = (7)(374.5)> =981751.75

Nd *sa5-3005) = (7)(374.5)° = 367666030.38

Donde:

n: Nimero de clases.

N: Numero de particulas medidas.
Nmayor: Particula de mayor tamafio.
Nmenor: Particula de menor tamafo.
n: Namero de particulas.

d: valor medio del tamafio (d?, al cuadrado y d*, al cubo).
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Tabla N° 5 Distribucion de las particulas de la broza cernida por el tamiz con

malla N° 16
Intervalos Valor medio del N° de Frecuencias acumulativas
de clase tamafio (um) (d) | particulas (n) nd? nd’
349,5 - 399,5 374,5 7 981751,75 367666030,38
399,5 - 449,5 4245 23 4144605,75 1759385140,88
4495 - 499,5 4745 23 5178455,75 2457177253,38
499,5 - 5495 524,5 26 7152606,50 3751542109,25
549,5 - 599,5 574,5 32 10561608,00 6067643796,00
599,5 - 649,5 624,5 22 8580005,50 5358213434,75
649,5 - 699,5 674,5 12 5459403,00 3682367323,50
699,5 - 749,5 7245 9 4724102,25 3422612080,13
749,5 - 799,5 774,5 6 3599101,50 2787504111,75
Total 160 50381640,00 2,965411128E+10

En el intervalo de 549.5 a 599.5 um hay un total de 32 particulas, siendo el

rango con mayor namero de particulas, mientras que el intervalo de 749.5 a

799.5 presenta el menor nimero.

Ne de particulas

3495 3995 4495 4995 5495 5995 6495 6995 7495

Tamaiio de particula (um)

Figura N° 2: Distribucién de las particulas de la broza cernida por el tamiz con

malla N° 16
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Tabla N° 6 Distribucion de las particulas de la broza cernida por el tamiz con

malla N° 80
Intervalos Valor medio del N° de Frecuencias acumulativas
de clase tamafio (um) (d) | particulas (n) nd? nd®
4,5,-13,5 9,0 76 6156,00 55404,00
13,5-225 18,0 38 12312,00 221616,00
225-31,5 27,0 17 12393,00 334611,00
31,5-40,5 36,0 11 14256,00 513216,00
40,5 - 49,5 45,0 0 0,00 0,00
495 -58,5 54,0 7 20412,00 1102248,00
58,5-67,5 63,0 7 27783,00 1750329,00
67,5-76,5 72,0 2 10368,00 746496,00
76,5 - 85,5 81,0 2 13122,00 1062882,00
Total 160 116802,00 5786802,00

En el intervalo de 4.5 a 13.5 um se observa un total de 76 particulas siendo

éste el que tiene mayor distribucion de particulas, mientras que en el intervalo

de 40.5 a 49.5 um no hay ninguna particula dentro de ese rango de tamafio.

80 -
70
60
50
40
30

N2 de particulas

20

10

45 135 225 315 405 485 585 675 765

Tamafio de particula (pm)

Figura N° 3 Distribucion de las particulas de la broza cernida por el tamiz con

malla N° 80



Ejemplo de célculo del diametro medio volumen — superficie (dvs):

dvs(TamizN°16) =

dvs(TamizN °80) =

Donde:

D.nd®  2.965411128E10

anz_

D>.nd® 6533298

50381640

> nd? B

n = nimero de particulas

116802

=588.59E —4cm

=55.93E —4cm

d = valor medio del tamafio (um), d* al cubo y d? al cuadrado.

5.2.3.2. Determinacién de la densidad
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La densidad de la broza de café se determiné por el método de desplazamiento

liquido (ver anexo N° 11), donde se dividi6 el peso de la broza de café por el

peso del liquido que desplazé, en este caso el liquido empleado fue el agua, el

ensayo se realiz6 a una temperatura de 25°C; por lo tanto, para los calculos se

utilizé la densidad del agua a 25°C, que es 1.0 g/cm?® 3.

Tabla N° 7 Datos de la determinacion de densidad de la broza

Peso Peso Volumen Volumen Densidad de
Muestra Broza (g) Agua (g) | Agua (mL) Broza (cm®) Broza (g/cm®) | Promedio
1 (Tamiz N° 16) 2.0011 48.4798 48.4798 1.5202 1.3163
2 (Tamiz N°16)| 2.0015 48.0338 48.0338 1.9662 1.0180
3 (Tamiz N° 16)| 2.0007 48.2691 48.2691 1.7309 1.1559 1.1634
1 (Tamiz N°80)| 2.0011 48.8796 48.8796 1.1204 1.7861
2 (Tamiz N° 80) 2.0009 48.6713 48.6713 1.3287 1.5060
3 (Tamiz N°80)| 2.0018 48.4544 48.4544 1.5456 1.2952 1.5291
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Calculos para la densidad de la broza de café:

2.0011g

m
m = 290U9 g 31639 7em?
Y P =1 5202cm? g

p:

Donde:
p: densidad (g/cm?).
m: masa (g).

V: volumen (cm®).

Conociendo los datos del didmetro medio volumen — superficie (dvs) y densidad

(d), se procede a realizar el calculo de la superficie especifica (Se).

Se(TamizN°16) = 6 _ . 6 =87.62cm? / g
pdvs  (1.1634g/cm*)(588.59E — 4cm)
. 6 6 2
Se(TamizN°80) = =701.57cm° /g

pdvs  (1.5291g/cm®)(55.93E — 4cm)

5.3. CAPACIDAD DE INTERCAMBIO CATIONICO (CIC) (21, 25

La capacidad de intercambio cationico es una medida de un material (coloide)
para retener cationes intercambiables.

También puede ser definida como las cargas negativas por unidad de cantidad

de coloide que es neutralizada por cationes de intercambio.
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La CIC se realizo en el Laboratorio de Calidad Integral de FUSADES, siguiendo
la metodologia interna validada del laboratorio (para analizar suelos), se obtuvo
un resultado de 55.55 Meqg/100 g, indicando que por cada 100 g de broza seca

se intercambian 55.55 Meq de iones Hidrogeno.

El resultado al compararlo con valores de algunas arcillas, que se han
estudiado para remover iones de metales pesados, como la vermiculita que
presenta de 100-200 Meg/100 g; la Montmorillonita, 80-200 Meq/100 g (19), €S

bajo.

Sabiendo que la broza esta constituida por celulosa y alcaloides como la
trigonelina, el acido quinolinico, &cido tanico, acido nicotinico y cafeina, donde
se encuentran grupos carboxilicos e indica la formacién de enlaces hidrégeno
entre el grupo OH carboxilico, N-CH3z y el OH fendlico, los cuales parecen

actuar como intercambiadores iénicos.

Pero es importante resaltar el poder de intercambio i6nico que tiene la broza de
café y por tanto, su potencial como adsorbente de metales pesados de residuos

industriales.
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5.4. EVALUACION DE ADSORCION DE CROMO (VI), EN SOLUCION

ACUOSA, EN UN SISTEMA POR LOTE

El biosorbente molido de broza de café se puso en contacto con la solucion
acuosa de cromo de 46.5 ppm (segun resultado de lectura por espectrometria
de absorcidbn atomica a una longitud de onda de 357.9 nm), ajustada
previamente a pH 5, el cual cambié a 5.8 al adicionarle la broza; este pH fue
seleccionado asi, pues segun la teoria a pH 6 o mayores el cromo puede
empezar a precipitar . El sélido se mantuvo en suspension mediante agitacion;
de tal forma que, hubiera homogeneidad y buena transferencia de materia entre
las fases sélida y liquida, el ensayo fue realizado a temperatura de 27 °C, al
medir el pH final de la solucion filtrada se obtuvo un pH de 5.5, esto quiere decir
gue después de la interaccion metal-biomasa, el valor de pH descendid
ligeramente, situacion que sugiere el intercambio i6nico por desplazamiento de

iones H" como uno de los mecanismos participantes en la biosorcion.

Se trabajé mediante la variacion de factores como la masa de broza (5, 10 y
20 g), el tiempo de contacto entre la broza y la solucién de cromo (30 y 120 min)
y el tamafio de particula (muestra cernida por tamices con mallas nimero 16 y

80).
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Tabla N° 8: Resultados de adsorcion de cromo (VI) para la broza de café

Identificacion en Tamiz Masa Tiempo Concentracidn | Concentracion Cantidad % de
Hojas de Malla de de inicial final adsorbida de Cr (VI)
Resultados Nimero Broza contacto Cr(VI) Cr (VI) Cromo por broza | removido
FUSADES (@ (min) (ppm) (ppm) (ppm)
C.1.30.16 46.50 30.75 15.75 33.9
C.2.30.16 30 46.50 30.50 16.00 34.4
C.3.30.16 5 46.50 29.50 17.00 36.6
C.1.120.16 46.50 28.50 18.00 38.7
C.2.120.16 120 46.50 23.00 23.50 50.5
C.3.120.16 46.50 25.00 21.50 46.2
C.7.30.16 46.50 32.75 13.75 29.6
C.8.30.16 30 46.50 29.25 17.25 37.1
C.9.30.16 16 10 46.50 38.25 8.25 17.7
C.7.120.16 46.50 21.25 25.25 54.3
C.8.120.16 120 46.50 32.00 14.50 31.2
C9.120.16 46.50 16.25 30.25 65.1
C.13.30.16 46.50 8.75 37.75 81.2
C.14.30.16 30 46.50 8.50 38.00 81.7
C.15.30.16 20 46.50 8.75 37.75 81.2
C.13.120.16 46.50 9.50 37.00 79.6
C.14.120.16 120 46.50 9.25 37.25 80.1
C.15.120.16 46.50 9.50 37.00 79.6
C.4.30.40 46.50 33.00 13.50 29.0
C.5.30.40 30 46.50 32.00 14.50 31.2
C.6.30.40 5 46.50 30.25 16.25 35.0
C.4.120.40 46.50 29.00 17.50 37.6
C.5.120.40 120 46.50 28.00 18.50 39.8
C.6.120.40 46.50 29.50 17.00 36.6
C.10.30.40 46.50 27.00 19.50 41.9
C.11.30.40 30 46.50 26.25 20.25 43.6
C.12.30.40 80 10 46.50 25.25 2125 45.7
C.10.120.40 46.50 28.50 18.00 38.7
C.11.120.40 120 46.50 29.25 17.25 37.1
C.12.120.40 46.50 29.00 17.50 37.6
C.16.30.40 46.50 9.50 37.00 79.6
C.17.30.40 30 46.50 10.50 36.00 7.4
C.18.30.40 20 46.50 10.25 36.25 78.0
C.16.120.40 46.50 9.50 37.00 79.6
C.17.120.40 120 46.50 10.25 36.25 78.0
C.18.120.40 46.50 10.00 36.50 78.5
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Calculos:

Ejemplo con muestra de broza de 5 g y 30 minutos de contacto.
Cantidad de Cr adsorbida por la broza (ppm) = [ Jinicial — [ Jfinal
46.50 ppm — 30.75 ppm = 15.75 ppm

Porcentaje (%) de Cromo (VI) removido:

46.50 ppm -------- 100.0%
15.75 ppm -------- X
X =33.9%

Andlisis de Varianza de una serie de resultados de adsorcion de Cromo (VI),

utilizando el software Statgraphics Plus 5.1 para Windows.

Tabla N°9: Resultados de adsorcion de cromo (VI) para muestra que pasa el
tamiz malla N° 16, a los 120 minutos de contacto con la
solucién de Cromo

Masa de | % de Cr (VI)
broza (g) removido
38.7
5 50.5
46.2
54.3
10 31.2
65.1
79.6
20 80.1
79.6
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Tabla N° 10: Analisis de varianza de resultados de tabla N° 9

Suma de Grados de Cuadrado
Fuente cuadrados libertad medio Cociente-F P-Valor
Entre grupos | 2099.330 2 1049.660 9.38 0.0142
Intra grupos 671.313 6 111.886
Total (Corr.) 2770.64 8

El StatAdvisor

La Tabla ANOVA (ver tablas N° 9 y 10) descompone la varianza de los datos en
dos componentes: un componente entre grupos y un componente dentro de
cada grupo. El F-ratio, que en este caso es igual a 9.38, es el cociente de la
estimacion entre grupos y la estimacién dentro de los grupos. Puesto que el p-
valor del test F es inferior a 0.05, hay diferencia estadisticamente significativa
entre las medias de las 3 variables a un nivel de confianza del 95.0%.

Tabla N° 11: Resultados de adsorcién de Cromo (VI) para muestra que pasa el
tamiz con malla N° 80 y con 20 gramos de broza de café

Tiempo de % de Cr (VI)
contacto (min) removido
79.6
30 77.4
78.0
79.6
120 78.0
78.5

Tabla N° 12: Analisis de varianza de resultados de tabla N° 11

Suma de Grados de Cuadrado
Fuente cuadrados libertad medio Cociente-F P-Valor
Entre grupos 0.201667 1 0.201667 0.21 0.6739
Intra grupos 3.926670 4 0.981667

Total (Corr.) 4.128330 5
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El StatAdvisor

La Tabla ANOVA (ver tablas N° 11 y 12) descompone la varianza de los datos
en dos componentes: un componente entre grupos y un componente dentro de
cada grupo. El F-ratio, que en este caso es igual a 0.21, es el cociente de la
estimacion entre grupos y la estimacion dentro de los grupos. Puesto que el p-
valor del test F es superior o igual a 0.05, no hay diferencia estadisticamente

significativa entre las medias de las variables a un 95.0%.

Tabla N° 13: Resultados de adsorcién de Cromo (VI) para muestras con
diferente superficie especifica utilizando 5 gramos y 30 minutos de
tiempo de contacto

Tamiz malla | % de Cr (VI)
ndmero removido
33.9
16 34.4
36.6
29.0
80 31.2
35.0

Tabla N° 14: Anélisis de varianza de resultados de tabla N° 13

Suma de Grados de Cuadrado
Fuente cuadrados libertad medio Cociente-F P-Valor
Entre grupos 15.6817 1 15.68170 2.78 0.1707
Intra grupos 22.5533 4 5.63833
Total (Corr.) 38.2350 5

El StatAdvisor

La Tabla ANOVA (ver tablas N° 13 y 14) descompone la varianza de los datos

en dos componentes: un componente entre grupos y un componente dentro de
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cada grupo. El F-ratio, que en este caso es igual a 2.78, es el cociente de la
estimacion entre grupos y la estimaciéon dentro de los grupos. Puesto que el p-
valor del test F es superior o igual a 0.05, no hay diferencia estadisticamente

significativa entre las medias de las variables a un 95.0%.

Tabla N° 15: Resultados de adsorcién de Cromo (VI) para muestras con
diferente superficie especifica utilizando 20 gramos y 30 minutos
de tiempo de contacto

Tamiz malla | % de Cr (VI)
ndmero removido
81.2
16 81.7
81.2
79.6
80 77.4
78.0

Tabla N° 16: Andlisis de varianza de resultados de tabla N° 15

Suma de Grados de Cuadrado
Fuente cuadrados libertad medio Cociente-F P-Valor
Entre grupos 13.8017 1 13.801700 20.05 0.0110
Intra grupos 2.75333 4 0.688333
Total (Corr.) 16.5550 5

El StatAdvisor

La Tabla ANOVA (ver tablas N° 15 y 16) descompone la varianza de los datos
en dos componentes: un componente entre grupos y un componente dentro de
cada grupo. El F-ratio, que en este caso es igual a 20.05, es el cociente de la

estimacion entre grupos y la estimacion dentro de los grupos. Puesto que el p-
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valor del test F es inferior a 0.05, hay diferencia estadisticamente significativa

entre las medias de las 2 variables a un nivel de confianza del 95.0%.

Tabla N° 17: Resultados de adsorcion de Cr (VI) para la muestra que pasa el
tamiz con malla N° 16, utilizando 20 gramos de broza de café

Tiempo de % de Cr (VI)
contacto (min) removido
81.2
30 81.7
81.2
79.6
120 80.1
79.6

Tabla N° 18: Anélisis de varianza de resultados de tabla N° 17

Suma de Grados de Cuadrado
Fuente cuadrados libertad medio Cociente-F P-Valor
Entre grupos | 3.840000 1 3.840000 46.08 0.0025
Intra grupos 0.333333 4 0.083333
Total (Corr.) 4.173330 5

El StatAdvisor

La Tabla ANOVA (ver tablas N° 17 y 18) descompone la varianza de los datos
en dos componentes: un componente entre grupos y un componente dentro de
cada grupo. El F-ratio, que en este caso es igual a 46.08, es el cociente de la
estimacion entre grupos y la estimacion dentro de los grupos. Puesto que el p-
valor del test F es inferior a 0.05, hay diferencia estadisticamente significativa

entre las medias de las 2 variables a un nivel de confianza del 95.0%.
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Tabla N° 19: Resultados de adsorcion de Cromo (VI) para la muestra que
pasa el tamiz con malla N° 16 y 30 minutos de contacto

Masa de | % de Cr (VI)
broza (g) removido
339
5 344
36.6
29.6
10 37.1
17.7
81.2
20 81.7
81.2

Tabla N° 20: Analisis de varianza de resultados de tabla N° 19

Suma de Grados de Cuadrado
Fuente cuadrados libertad medio Cociente-F P-Valor
Entre grupos 5033.44 1 2516.7200 77.16 0.0001
Intra grupos 195.70 4 32.6167
Total (Corr.) 5229.14 5

El StatAdvisor

La Tabla ANOVA (ver tablas N° 19 y 20) descompone la varianza de los datos
en dos componentes: un componente entre grupos y un componente dentro de
cada grupo. El F-ratio, que en este caso es igual a 77.16, es el cociente de la
estimacion entre grupos y la estimacion dentro de los grupos. Puesto que el p-
valor del test F es inferior a 0.05, hay diferencia estadisticamente significativa

entre las medias de las 3 variables a un nivel de confianza del 95.0%.



Tabla N° 21: Resultados de adsorcion de Cromo (VI) para la muestra que

pasa el tamiz con malla N° 80 y 30 minutos de contacto

Masa de % de Cr (VI)
broza (g) removido
41.9
10 43.6
45.7
79.6
20 77.4
78.0

Tabla N° 22: Analisis de varianza de resultados de tabla N° 21
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Suma de Grados de Cuadrado
Fuente cuadrados libertad medio Cociente-F P-Valor
Entre grupos | 1795.7400 1 1795.74000 730.47 0.0000
Intra grupos 9.8333 4 2.45833
Total (Corr.) | 1805.5700 5

El StatAdvisor

La Tabla ANOVA (ver tablas N° 21 y 22) descompone la varianza de los datos

en dos componentes: un componente entre grupos y un componente dentro de
cada grupo. El F-ratio, que en este caso es igual a 730.47, es el cociente de la
estimacion entre grupos y la estimaciéon dentro de los grupos. Puesto que el p-
valor del test F es inferior a 0.05, hay diferencia estadisticamente significativa

entre las medias de las 2 variables a un nivel de confianza del 95.0%.



Tabla N° 23: Resultados de adsorcion de Cromo (VI) para la muestra con

diferentes masas que pasan el tamiz con malla N° 16 y 30
minutos de contacto

Masa de % de Cr (VI)
broza (g) removido
33.9
5 34.4
36.6
29.6
10 37.1
17.7

Tabla N° 24: Analisis de varianza de resultados de tabla N° 23
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Suma de Grados de Cuadrado
Fuente cuadrados libertad medio Cociente-F P-Valor
Entre grupos 70.0417 1 70.0417 1.43 0.2974
Intra grupos 195.5330 4 48.8833
Total (Corr.) 265.5750 5

El StatAdvisor

La Tabla ANOVA (ver tablas N° 23 y 24) descompone la varianza de los datos
en dos componentes: un componente entre grupos y un componente dentro de
cada grupo. El F-ratio, que en este caso es igual a 1.43, es el cociente de la
estimacion entre grupos y la estimacion dentro de los grupos. Puesto que el p-
valor del test F es superior o igual a 0.05, no hay diferencia estadisticamente
significativa entre las medias de las 2 variables a un nivel de confianza del

95.0%.
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Tabla N° 25: Resultados de adsorcion de Cromo (V) para la muestra que
p q
pasa el tamiz con malla N° 80 y 30 minutos de contacto

Masa de | % de Cr (VI)
broza (g) removido
29.0
5 31.2
35.0
41.9
10 43.6
45.7
79.6
20 77.4
78.0

Tabla N° 26: Anélisis de varianza de resultados de tabla N° 25

Suma de Grados de Cuadrado
Fuente cuadrados libertad medio Cociente-F P-Valor
Entre grupos 3512.72 2 1756.36 372.90 0.0000
Intra grupos 28.26 6 4.71
Total (Corr.) 3540.98 8

El StatAdvisor

La Tabla ANOVA (ver tablas N° 25 y 26) descompone la varianza de los datos
en dos componentes: un componente entre grupos y un componente dentro de
cada grupo. El F-ratio, que en este caso es igual a 372.90, es el cociente de la
estimacion entre grupos y la estimacion dentro de los grupos. Puesto que el p-
valor del test F es inferior a 0.05, hay diferencia estadisticamente significativa

entre las medias de las 3 variables a un nivel de confianza del 95.0%.
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Tabla N° 27: Resultados de adsorcion de Cr (VI) para la muestra que pasa el
tamiz con malla N° 16 y utilizando 5 gramos de broza de café

Tiempo de % de Cr (VI)
contacto (min) removido
33.9
30 34.4
36.6
38.7
120 50.5
46.2

Tabla N° 28: Anélisis de varianza de resultados de tabla N° 27

Suma de Grados de Cuadrado
Fuente cuadrados libertad medio Cociente-F P-Valor
Entre grupos 155.0420 1 155.04 8.22 0.0456
Intra grupos 75.4533 4 18.86
Total (Corr.) 230.4950 5

El StatAdvisor

La Tabla ANOVA (ver tablas N° 27 y 28) descompone la varianza de los datos
en dos componentes: un componente entre grupos y un componente dentro de
cada grupo. El F-ratio, que en este caso es igual a 8.22, es el cociente de la
estimacion entre grupos y la estimacion dentro de los grupos. Puesto que el p-
valor del test F es inferior a 0.05, hay diferencia estadisticamente significativa

entre las medias de las 2 variables a un nivel de confianza del 95.0%.

5.4.1. Efecto del tamafio de particula
En los procesos de biosorcion, la capacidad del sélido para la retencién de
metales y el tiempo necesario para alcanzar el equilibrio, son dos parametros

gue estan relacionados con el tamafio de particula que se emplee.
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Se trabajo con dos rangos de tamafio de particula de: 5 a 80 um y de 350 a
780 um; en las figuras N° 4 y N° 5 se ve la biosorcion de cromo (VI) con tres
concentraciones diferentes de masa, y a mayor tamafio se presenta un leve
aumento en el porcentaje de unién de cromo a broza. Este resultado es
contrario a la teoria, que dice que la mayor parte de los metales son retenidos
de forma mas efectiva cuando se disminuye el tamafio de particula del sélido

sorbente pues hay mayor disposicion del area superficial.

En el proceso estudiado se dan mecanismos, aparte del intercambio ionico,
como lo son la formacién de complejos y las fuerzas de Van der Waals, que
influyen el proceso de biosorcion; sin embargo, para comprobar lo antes
mencionado, serian necesarios mas experimentos estudiando el factor tamafio
de particula y establecer si este comportamiento es normal en la biosorcién de

cromo (VI) utilizando broza o, fue un fendbmeno aislado.

100
80

60
W5 gramos

40 W10 gramos

20 gramos

% de Cr (V1) unido

20 M 20 gramos

10 gramos

5 gramos

22

541

Tamano de particula promedio {um)

Figura N° 4 Unién de Cr (VI) en funcion del tamafio promedio de particula para
un tiempo de contacto de 30 minutos
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En la figura N° 4, se puede observar que la retencién de cromo es mejor para el
tamafo promedio de particula de 541 um, utilizando 5 y 20 gramos de broza de
café, que la de 22 um, con un tiempo de contacto de 30 minutos, donde se ha

obtenido el mayor porcentaje de biosorcién de cromo en el menor tiempo de

contacto.

80

=

= 6O

3

E 40 W5 gramos

S

L] _

@ 20 gramos W10 gramos

= 20

< 10 gramos [ 20 gramos
0 5gramos

22
541

Tamaiio de particula promedio {um)

Figura N° 5 Unién de Cr (VI) en funcion del tamafio promedio de particula para
un tiempo de contacto de 120 minutos

En la figura N° 5, en funcién del tamafio de particula, hay un comportamiento

similar de biosorcién de cromo, como el que ocurre en el tiempo evaluado de 30

minutos, pues para un tamafio promedio de 541 pm es mayor la cantidad de

cromo unido a la broza de café, que para 22 um, y este porcentaje de remocién

se incrementa, al aumentar la masa de broza en contacto con la solucion de

cromo.
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5.4.2. Efecto del tiempo de contacto en la biosorcién de Cromo (VI)

La concentracién inicial del metal fue de 46.5 ppm (resultado de lectura por
espectrometria de absorcion atomica a una longitud de onda de 357.9 nm).

Se logran valores de remocion de cromo (VI) hasta llegar a una concentracion
de 8.50 ppm de cromo en la solucién (81% de cromo unido a broza), con 30

minutos de contacto, como puede observarse en la Fig. N° 8.

o ° — P — —

N — - =

$ ///,__,__7 — —

g 207 //”/:&'_t” - :__7_ m22um
®

Tiempo de contacto {min)

Figura N° 6 Adsorcién de Cr (VI) utilizando 5 gramos de broza.

En la figura N° 6, se presenta la adsorcion de cromo (VI) con 5 gramos de
broza, para los dos tamafios de particula estudiados (541 um y 22 um), y a
mayor tiempo de contacto es mas el cromo unido a la broza de café, logrando

un porcentaje maximo de retencion de 45.2 %
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% de Cr (V1) unido

120

Tiempo de contacto {min)

Figura N° 7 Adsorcion de Cr (V1) utilizando 10 gramos de broza

En la figura N° 7, para el tamafio promedio de 541 pm, el porcentaje de cromo
unido a broza se incrementa al aumentar el tiempo de tiempo de contacto con la
solucion y el méximo resultado obtenido fue de 50.2 %, superando s6lo en un

5%, al mayor resultado de retencion obtenido con 5 gramos de broza.

= ———
o /’,_7______8L_4____7_19,&__ —
o ———78 3 -
= — 78,7 —
> = — —
E /_/"_7____ — —
: _— — ——  m22um
; —
: ; e 541 um

30
120

Tiempo de contacto {min)

Figura N° 8 Adsorcién de Cr (VI) utilizando 20 gramos de broza
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Al observar la figura N° 8, se observan porcentajes altos de biosorcion de cromo
al utilizar 20 gramos de broza, tanto para 30 y 120 minutos de contacto, en
ambos tamanos de particula evaluados, valores de retencién que oscilan desde
78.3 % hasta 81.4% y esto nos da la idea que al usar mas masa se puede ir
reduciendo el tiempo de saturacion de broza con el metal pesado, es decir, que

la biosorcion de cromo en solucién ocurra en el menor tiempo.

5.3.3. Efecto de la concentracion de broza de café

Se trabajo6 con cantidades de broza de 5, 10 y 20 gramos para evaluar su efecto
en la remocién de iones cromo, observando que a medida se aumenta la masa
de broza es mayor la cantidad de metal retirado, los valores de remocién se
tienen desde 28.1% hasta 81.4%, segun la variacion de los parametros

estudiados (ver Figuras N° 4 y N° 5)

Andlisis de Varianza (ANOVA)

En el ensayo realizado, se comprob6 el efecto de tres factores y sus
interacciones sobre la biosorcién del metal Cromo (VI), presente en solucion
acuosa utilizando broza de café. Las variables son:

- A, tamafio de particula de broza de café (um);

- B, masa de broza de café (g) y

- C, tiempo de contacto (min).
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Los tres factores se varian en un experimento 2> factorial, con tres réplicas para

cada combinacion.

Tabla N° 29 Disefio factorial 2°

Combinacion de A|lB|C Réplica Réplica Réplica Total de
Tratamiento pm| g | min 1 (ppm) 2 (ppm) 3 (ppm) Tratamiento
(1) 22| 5] 30 15.75 16.00 17.00 48.75
a 541 5 | 30 13.50 14.50 16.25 44.25
b 221201 30 37.75 38.00 37.75 113.50
ab 541] 20 | 30 37.00 36.00 36.25 109.25
C 22| 5 |120 18.00 23.50 21.50 63.00
ac 541] 5 |120 17.50 18.50 17.00 53.00
bc 22 120|120 37.00 37.25 37.00 111.25
abc 541] 20 | 120 37.00 36.25 36.50 109.75
Sumatoria 213.50 220.00 219.25 652.75

El analisis de varianza de los resultados de biosorcién de Cromo (VI) se realiza
con el software Statgraphics Plus 5.1 para Windows, empleando los resultados

de biosorcion para las masas de broza de café de 5y 20 g.

Tabla N° 30 Andlisis de varianza

Suma de Grados de Cuadrado
Fuente cuadrados libertad medio F-Ratio P-Valor

A 17.0859 1 17.0859 12.48 0.0033
B 2296.15 1 2296.15 1676.73 0.0000
C 18.8151 1 18.8151 13.74 0.0023
AB 3.1901 1 3.1901 2.33 0.1492
AC 0.315104 1 0.315104 0.23 0.6389
BC 25.5234 1 25.5234 18.64 0.0007
ABC 2.83594 1 2.83594 2.07 0.1721
Bloques 3.16146 2 1.58073 1.15 0.3435
Error Total 19.1719 14 1.36942

Total (corr.) 2386.25 23

Para un valor de tablas (1) de F(1,14= 4.60 en un nivel de confianza del 95.0%,

se encuentra que hay cuatro factores con f calculada mayor que F(i,14), por lo
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gue la hipétesis nula Hy se rechaza, indicando que los efectos de los factores A,
B, C y la combinacion BC, son significativos en el modelo experimental.

La tabla de ANOVA divide la variabilidad en los datos, en distintos segmentos
separados para cada uno de los efectos. En este caso, 4 de los efectos tienen
los p-valores inferiores a 0.05, indicando que son significativamente diferentes

de cero al 95.0% de nivel de confianza.
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6. CONCLUSIONES

La determinacion de pH de la broza de café dio un valor de 5.67, el cual
indica que este residuo agroindustrial es levemente acido, debido a los
componentes de su estructura quimica, donde estan presentes grupos
acidos carboxilicos.

Se determind la superficie especifica de las muestras de broza obtenidas; la
broza cernida por el tamiz con malla N° 16 y retenida por el tamiz malla
N° 80, presenté una superficie especifica de 87.62 cm?/g y; la broza cernida
por el tamiz con malla N° 80, tenia una superficie especifica de
70157 cm?(g, de manera que esta Ultima presentaba una mayor
disponibilidad de superficie para entrar en contacto con los iones de cromo
en solucion.

Los resultados obtenidos de la biosorciéon de cromo (VI) en el ensayo por
lote, demuestran que, al aumentar la concentracion de broza de café en
contacto con la solucién acuosa, aumenta la cantidad de iones cromo (VI)
removidos.

La biosorcién de cromo (VI) en la solucion acuosa de flujo no continuo se
produce rapidamente, alcanzando valores maximos de biosorcién de 81.4%
a los 30 minutos de contacto para una concentracion de broza de
20 g/100mL, esto indica que no se requiere de mas tiempo de contacto para

lograr un mayor porcentaje de remocion de cromo.
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Cuando se mantuvo constante la masa y el tiempo de contacto, variando el
tamafio de particula, hubo mayor porcentaje de cromo (VI) removido
empleando el mayor tamafio de broza; por lo tanto, no es necesaria la
micronizacion de la broza de café para lograr buen rendimiento en la
biosorcién de cromo, lo que trae consigo la ventaja de no realizar muchas
operaciones de molienda y tamizado.

El pH de la solucion de cromo (VI) que inicialmente fue de 5.8, después del
proceso de biosorcién con broza descendi6 a 5.5, debido al intercambio de
iones de los sitios activos oxhidrilo, carboxilico, de la estructura de la broza
de café y los iones cromo (VI) de la solucién acuosa.

Los resultados del analisis estadistico muestran que la combinacion de la
concentracion de broza y el tiempo de contacto es significativa en el modelo
experimental en el proceso de remocion de cromo (VI).

La determinacion de la capacidad de intercambio iénico de la broza de café,
fue de 55.55 Meq@/100 g, lo que la convierte en un biomaterial aplicable en
los procesos de biosorcion.

Con los resultados obtenidos se puede concluir que la broza de café fue
capaz de remover iones cromo (VI) presentes en una solucion acuosa de
46.5 ppm del metal pesado, mediante un ensayo por lote, demostrandose
gue el biomaterial es efectivo como tratamiento alternativo de las aguas

residuales con cromo.
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7. RECOMENDACIONES

Aplicar la tecnologia de remocion de iones cromo en aguas residuales,
utilizando broza de café como una alternativa que permita a industrias,
gue involucran este metal en sus procesos, dar un tratamiento previo a
estas aguas, antes de ser vertidas a los efluentes liquidos, previniendo
su entrada en la naturaleza y la contaminacion, ademas se da la
oportunidad de que el residuo agroindustrial sea aprovechado.

Emplear una particula de mayor tamafio, en la biosorcién de cromo (VI)
en un sistema por lote, pues no es necesaria la micronizacion de la
particula, esto representa la ventaja de no tener que realizar mas
operaciones de trituracion y separacion por tamafos.

Investigar el efecto de la interaccién de la concentracion de broza en la
solucion de cromo, y el tiempo de contacto, para lograr mejores
porcentajes de remocion de cromo (VI).

Evaluar en estudios posteriores otros factores que influyen en el proceso
de biosorcién de cromo en la broza, en un sistema por lote; como el pH
Optimo, la capacidad de saturacion, costos.

Investigar la biosorcion de metales pesados, con otros desechos
agroindustriales, y proporcionar un método efectivo en el tratamiento de
aguas residuales aprovechando la capacidad de adsorcion de los

biomateriales.
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ANEXO N° 1

MAPA DE ZONAS CAFETALERAS DE EL SALVADOR
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0 97 Kilometers

Figura N° 9: Mapa de Zonas Cafetaleras de El Salvador
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ANEXO N° 2

MAPA DE ZONA CAFETALERA CORDILLERA APANECA

ILAMATEPEC
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Figura N° 10: Zona Cafetalera Cordillera Apaneca llamatepec
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ANEXO N° 3

PUNTO DE MUESTREO FINCA “QUINTA GLORIA”
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Figura N°11: Punto de Muestreo Finca “Quinta Gloria”
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ANEXO N° 4
MAPA DE MONTANAS, VOLCANES Y CERROS DE EL SALVADOR,

BOSQUES DE BOURBON
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l; : | Las mayores explotaciones de café se encuentran a lo largo de la Fosa Central y de
f |a Cadena Volcanica Reciente, que compranden alturas que van desde los 500
hasta mas de 1,500 metros sobre el nivel del mar. Ofras zonas imporiantas de
cultivo se encuentran en el Volcan Chingo, Costa del Balsamo, Jucuaran, Osicala y
Perguin, ademas de Metapan, La Palma en Chalatenango, llobasco y Corinto, entra

otros.
CORDILLERA ALOTEPEQUE METAPAN CORDILLERA
Variedades predominantes: Bourbon, NAHUATERIQUE
Pacas y Pacamara. Ubicacién: comprends
Calidad de bebida: excelente aroma, sabor la parte norte del
. fioral. achocolatado, citrico, acidez citrica departamento de
VOLCAN CHICHONTEPEC excepcional.z Morazan. Hacia el
Variedades de café: 71.7% Bourbon, ; norte se encuentran
rbon bosques de coniferas
z;:;:::: B, 20 Tane2cia e Bod - qg:q“m LR CORDILLERA CACAHUATIQUE
E d hondurafio, al sur se Variedades de café predominantes: 65.2%
Caracteristicas de bebida: aroma - e o) el Bourbon, 20.6% Pacas y 14.1% ofras vanadades.

fragante, perfumado a flor de naranjo, ' Caracteristicas de bebida: sabor fino y jugoso. con
bebida fina dulce achocolatada. ! excelente after taste, bastants cuerpo y agradable
. : sabor a almendra.

CORDILLERA TECAPA CHiN
Variedades de café predonfi
69.5% Bourbon, 22.2% Pacas,
. mezcla de Bourbon y Paca
Variedades de café predominante: 64.2% fari " s principalmente. 4 .
Bourbdn, 25.6% Pacas, 10.2% mezcla de 3 ‘ Bourbon: 22.5% Pacat trerre i3 Caracteristicas de la bebida: Be

Bourbon, Pacas y ofras. L Y . de Bourbon, Pacas y otrass y te balance en
Caracteristicas de bebida: Aroma duice, Caracteristicas de bebida: el café de uerp 2 | buenz
fioral yfuganh Sabores achocolatado, a esta zona-presenta una taza c 'Q
nuez, a melocotén, cremosos, citricos, balanceada, cremosa, con excelente n
frutale’s con acidez suaye y fina, After taste cuerpo, sabores a vainilla y acidez
muy consistentes, L‘I’IH.B. te, lo que_be otorga el

caracter de tercio

Figura N° 12: Montafias, Volcanes y Cerros de El Salvador, Bosques de Bourbon.
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ANEXO N° 5

PROCEDIMIENTO DE OBTENCION DE LA BROZA DE CAFE
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PROCEDIMIENTO DE OBTENCION DE LA BROZA DE CAFE (19

. Extender las bayas de Coffea arabica variedad bourbon en forma de
capa delgada sobre una tela en el suelo.

Por exposicibn al sol y al viento secarlas por tres semanas,
revolviéndolas cada cierto tiempo.

Con las semillas completamente secas, romper la cascara con un rodillo
y eliminar en una aventadora, quitando asi, por frotacion y aventamiento
la pelicula plateada del grano de oro, obteniendo los granos de café en
estado ordinario sin tostar.

Tostado.

Molido.

Extraccion con agua caliente, los residuos obtenidos de este paso

conforman la broza de café.
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ANEXO N° 6

TABLA DE ESCALA DE TAMICES ESTANDAR TYLER



Tabla N° 31 Escala de Tamices Estandar Tyler (1.
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Esta escala de tamices esta basada en una abertura de 0,0029 pulg (0,074 mm) que es la abertura
del tamiz patrén de 200 mallas y 0,0021 pulg (0,0053 cm) de diametro del hilo, tal como ha sido

adoptada por la National Bureau of Standards.

Mallas Abertura Abertura Diametro

de malla, mm aprox. pulg del hilo, cm
26,67 1 0,3759
i 22,43 718 0,3429
18,85 Ya 0,3429
i 15,85 5/8 0,3048
13,33 Ya 0,2667
t 11,20 7/16 0,2667
9,423 3/8 0,2336
271 7,925 5/16 0,2235
3 6,680 Ya 0,1778
37+ 5,613 7/32 0,1651
4 4,699 3/16 0,1651
5% 3,692 5/32 0,1117
6 3,327 1/8 0,0914
7Y 2,794 7/64 0,0833
8 2,362 3/32 0,0812
9 % 1,981 5/64 0,0838
10 1,651 1/16 0,0889
12 1,397 0,0711
14 1,168 3/64 0,0635
16 0,991 0,0596
20 0,833 1/32 0,0436
24 + 0,701 0,0358
28 0,589 0,0317
32+ 0,495 0,0299
35 0,417 1/64 0,0309
42 + 0,351 0,0254
48 0,295 0,0233
60 + 0,246 0,0177
65 0,208 0,0182
80 + 0,176 0,0142
100 0,147 0,0106
115 ¢ 0,124 0,0096
150 0,104 0,0066
170 + 0,088 0,0060
200 0,074 0,0053
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ANEXO N° 7
DETERMINACION DEL TAMANO DE PARTICULA POR

MICROSCOPIA OPTICA
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DETERMINACION DEL TAMARNO DE PARTICULA POR MICROSCOPIA

OPTICA a1

Fundamento. Medicién de tamafio de particula, observando a través del ocular
del microscopio. EI campo de observacion puede proyectarse sobre una
pantalla, en que las particulas remiden facilmente, o también es posible hacer
una fotografia del citado campo, y a partir de la misma se prepara una
diapositiva con cuya proyeccion sobre una pantalla se realiza la medida. Las

particulas se miden a lo largo de una determinada linea elegida arbitrariamente.

Procedimiento:
1. Montar una cantidad adecuada de polvo de broza de café sobre un
portaobjetos.
2. Colocar sobre la platina metalica.
3. Dividir en cuatro zonas el portaobjetos y observar con el objetivo 10X,
medir las particulas a lo largo de una determinada linea (elegida

arbitrariamente).

Tamafo (um) = medida (mm)/ N° de objetivo x 100

4. Anotar los resultados, para calcular el nUmero de particulas de

cada uno de los tamafios o clases (frecuencia).
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5. Hacer el calculo de diametro medio de volumen-superficie, a partir de los

datos obtenidos por el método microscopico, con la siguiente formula:

dvs =(>nd3/ >nd2)
Donde:
n: nimero de particulas de cada tamafo.

d: valor medio del tamafio (en micras).

Construir una tabla con los resultados de los tamafios de particula obtenidos,

gue contenga la siguiente informacion:

Tabla N° 32. Determinacion del tamafio de particula por microscopia éptica

Intervalo Valor Ne° de Frecuencias acumulativas
de medio particulas

tamarfio del de cada
en tamano tamano

micras (d) en (n) (nd? (nd®)
micras

W-X wx/2 3 G h
y-z yz/2 21 M n
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ANEXO N° 8

PROCEDIMIENTO DE IDENTIFICACION DE CATIONES DE CROMO
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PROCEDIMIENTO DE IDENTIFICACION DE CATIONES DE CROMO (9

Procedimiento:

1. Colocar 2 6 3 mL de la solucion problema en un tubo de ensayo.

N

Agregar 5 gotas de HNO3; 3M, agitar fuertemente, enseguida agregar 10
gotas de agua destilada.

3. Afadir 15 gotas de éter etilico (NO AGITAR) e inmediatamente 5 gotas
de H,0O, 3% (esto debe hacerse con cuidado, deslizando por las paredes
del tubo).

4. Esperar la formacion de una coloracion azul, en la interfase, que
desaparece rapidamente.

Esta reaccién confirma la presencia de Cromo:
Cr,0;2 + 4H,0, + 2H" — 2CrOs + 5H,0
Azul
La estructura es CrOs, pero presenta el estado de oxidaciéon +6 y no +10 como
aparenta tener.
Al descomponerse el compuesto, lo hace de la siguiente forma:
2CrOs + 7TH,0, + BHY  ———> 2Cr** + 70, + 10H,0

4CrOs + 12H" ACr*3 + 70, + 6H,0

>
NOTA: El compuesto que se forma (CrOs), es muy inestable y su color persiste
menos de un minuto. Observar cualquier cambio que suceda cuando se realiza

esta prueba.
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ANEXO N° 9

DETERMINACION DE METALES POR ESPECTROMETRIA DE

ABSORCION ATOMICA DE LLAMA
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DETERMINACION DE METALES POR ESPECTROMETRIA DE ABSORCION

ATOMICA DE LLAMA (17

Principios

La espectrometria de absorcién atbmica se parece a la fotometria de llama de
emisidn en que la muestra es aspirada en una llama y atomizada. La principal
diferencia consiste en que la fotometria de llama se mide la cantidad de luz
emitida, mientras que en la espectrometria de absorcién atomica se dirige un
rayo luminoso a través de una llama a un monocromador y sobre un detector

gue mide la cantidad de luz absorbida por el elemento atomizado en la llama.

Para determinados metales, la absorcion atomica presenta una sensibilidad
superior a la emisién de llama. Como cada metal tiene su propia longitud de
onda de absorcidn caracteristica, se utiliza como fuente luminosa una lampara
compuesta de dicho elemento; esto proporciona un método relativamente libre
de interferencias espectrales o de radiacion. La cantidad de energia absorbida
en la llama a una longitud de onda caracteristica es proporcional a la
concentracion del elemento en la muestra, en un intervalo de concentracion
limitado. La mayor parte de los instrumentos de absorcion atomica estan

equipados para funcionar también en la forma de emision.
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Preparacion de patrones

Preparense soluciones patron de concentraciones conocidas de metal en agua
con una matriz similar a la muestra.

Utilicense patrones que horquillen la concentracion de muestra esperada y que
estén dentro del intervalo de trabajo del método.

Deben prepararse patrones muy diluidos a partir de las soluciones de reserva
con concentraciones superiores a 500 mg/L. las soluciones patron de reserva
pueden obtenerse de diversas fuentes comerciales. Se pueden preparar
también utilizando materiales de referencia del National Institute of Standards
and Technology de los Estados Unidos, (NIST, antes National Bureau of

Standards).

METODO DIRECTO DE LLAMA DE AIRE-ACETILENO

Instrumental
Espectrémetro de absorcién atomica y equipo asociado: mechero, lectura de
salida, lampara (cdtodo hueco o de descarga sin electrodos), valvulas

reductoras de presion, tubo de ventilacion.

Reactivos
a) Aire.

b) Acetileno.
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c) Agua libre de metales.

d) Solucion de calcio.

e) Acido clorhidrico.

f) Solucién de lantano.

g) Perdxido de hidrogeno.

h) Acido nitrico.

i) Aguaregia.

j) Soluciones patron de metales: Preparense una serie de soluciones
patrén de metales en un intervalo 6ptimo de concentraciones por dilucion
apropiada de las siguientes soluciones de metales de reserva con agua
que contiene 1,5 mL de HNOj3; conc. Séquense cuidadosamente los
reactivos antes de emplearlos. Es necesario usar reactivos de la maxima
pureza. Si se trata de hidratos usar reactivos recientes.

1. Cromo: Disuélvanse 0,1923 g de CrOz en agua. Cuando la
solucion es completa, acidulese con 10 mL de HNOj3; conc. Y

diluyase con agua hasta 1000 mL; 1,00 mL = 1,00 ug Cr.

Procedimiento
a) Preparacion de la muestra: La preparacion de la muestra requerida depende
de la necesidad de medir Unicamente los metales disueltos o los metales

totales.
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Los “metales totales” incluyen todos los metales combinados organica e
inorganicamente, tanto disueltos como en particulas. Las muestras
incoloras, transparentes (principalmente agua potable) con una turbidez de
<1 UNT, inodoras, y de una sola fase, pueden analizarse directamente por
espectroscopia de absorcion atémica o espectroscopia de plasma de
acoplamiento inductivo para metales en total, sin digestion. Para una
comprobacién posterior o si se encuentran cambios en las matrices
existentes, hay que confrontar muestras digeridas o no digeridas para
asegurarse de que los resultados son comparables. Al tomarlas, se acidulan
dichas muestras a pH <2 con &cido nitrico conc. (HNO3) y se analizan
directamente. LIévese a cabo una digestién de todas las demas muestras
antes de determinar los metales en total. Para analizar los metales disueltos,

filtrese la muestra, acidulese el filtrado y analicese directamente.

Funcionamiento del instrumento: Debido a las diferencias entre las diversas
formas y modelos de espectrometros de absorciéon atbmica, no es posible
formular instrucciones aplicables a cada instrumento. Véase al respecto el
manual de funcionamiento de cada fabricante. En general, procédase como
sigue: Instalese en el instrumento una ldmpara de catodo hueco para el
metal deseado y establézcase el dial aproximado de longitudes de onda.
Fijese la anchura de rendija siguiendo las sugerencias del fabricante para el

elemento que se mide. Enciéndase el instrumento, apliquese a la lampara
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de catodo hueco la corriente que aconseja el fabricante y déjese calentar el
aparato hasta que se estabiliza la fuente de energia, unos 10 a 20 minutos
por lo general. Reajustese la corriente después del calentamiento cuando
sea necesario. Optimicese la longitud de onda ajustando el dial de
longitudes de onda hasta que se obtiene la ganancia Optima de energia.
Alinéese la lampara siguiendo las instrucciones del fabricante.

Instalese una cabeza de quemador adecuada y ajustese su posicion.
Conéctese el aire y ajustese la velocidad del flujo de aire a lo especificado
por el fabricante para obtener la maxima sensibilidad en relacién con el
metal que se mide. Conéctese el acetileno, ajustese la velocidad de flujo al
vapor especificado y enciéndase la llama. Déjese estabilizar la llama unos
cuantos minutos. Hagase aspirar un blanco integrado por agua desionizada
0 una solucion acida con la misma concentracién de 4cido de los patrones y
las muestras. Péngase a cero el instrumento. Hagase aspirar una solucion
patrén y ajustese la velocidad de aspiracion del nebulizador para obtener la
sensibilidad méaxima. Ajustese el mechero vertical y horizontalmente para
obtener una respuesta maxima. Hagase aspirar un blanco de nuevo y
vuélvase a poner a cero el instrumento. Hagase aspirar un patron préximo al
medio del intervalo lineal. Registrese la absorbancia de este patron cuando

esta recientemente preparado y con una nueva lampara de catodo hueco.
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Hagase referencia a estos datos en subsiguientes determinaciones del
mismo elemento para comprobar la consistencia de la instalacion del
instrumento y el envejecimiento de la lampara de catodo hueco y del patron.
El instrumento esta preparado para funcionar. Cuando se terminan los
analisis, apaguese la llama desconectando primero el acetileno y después el

aire.

Estandarizacion: Seleccibnense al menos tres concentraciones de cada
solucion patron de metal para establecer limites para la concentracion
esperada del metal de una muestra. Hagase aspirar un blanco y péngase a
cero el instrumento. Hagase aspirar entonces cada patron sucesivamente en
la llama y registrese la absorbancia.

Prepéarese una curva de calibracion trasladando a un papel de gréfica lineal
la absorbancia de los patrones en funciébn de sus concentraciones. Este
paso no es necesario en instrumentos equipados con lectura directa de las
concentraciones. Existen algunos instrumentos en los que puede
necesitarse convertir el tanto por ciento de absorcibn en absorbancia
utilizando una tabla proporcionada por el fabricante. Tracese una curva de
calibracion de Cr con la concentracion original del patron antes de la adicion

de H->0..
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d) Analisis de muestras: Enjudguese el nebulizador aspirando agua con 1,5
mL de HNOj conc./L. atomicese un blanco y ajlstese a cero el instrumento.

Atomicese la muestra y determinese su absorbancia.

Célculos

Calculese la concentracion de cada metal, en microgramos por litro para
elementos traza y en miligramos por litro para metales mas corrientes,
utilizando la curva de calibracion apropiada. Alternativamente, |éase en directo
la concentracion en el instrumento si éste va equipado de lectura de salida. Si

se ha diluido la muestra, multipliquese por el apropiado factor de dilucion.

Fuente
de radiacion | =" —— Monocromador ——e|  Detector
primaria

Sist Medidor
istema

. " Q registro
de introduccidn )

de muestra

Figura N° 13. Esquema de funcionamiento de la espectrometria de absorcion
atomica.
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ANEXO N° 10
PREPARACION DE SOLUCION DE 40 ppm DE CROMO A PARTIR DE

LA SAL DE DICROMATO DE POTASIO (K,Cr,07)
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PREPARACION DE SOLUCION DE 40 ppm DE CROMO A PARTIR DE LA

SAL DE DICROMATO DE POTASIO (K2Cr207)

Para 1000 mL de solucion:

Cr K2Cr,07
52.00G eeoveoeoeoe 204.18 g
0.04 Qoo X

x =0.2263 g K,Cr,0;=0.08 g Cr

Cr K2Cr,07
104.00Q..ccvivieiiiiiennn 294.1800 g
Y 0.2263 g
y =0.08 g Cr

En el dicromato de potasio el cromo esta en un porcentaje de 35.35%; por lo
que al pesar 0.2263 g K,Cr,0+, en realidad se obtienen 0.08 g de Cr, asi que se
pesa 0.1132 g de K,Cr,0-, para tener 0.04 g de Cr para 1000 mL de solucion,

es decir, una solucién de 40 ppm de Cr.
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ANEXO N° 11

DETERMINACION DE LA DENSIDAD DE LA BROZA DE CAFE
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DETERMINACION DE LA DENSIDAD DE LA BROZA DE CAFE (11, 18

Fundamento. La densidad se refiere a la distribucion espacial promedio de
masa en un material. La densidad de sdlidos tipicamente es expresada en g por
cm?®, en contraste a los fluidos, donde la densidad es cominmente expresada
en g por mL a una temperatura de referencia determinada. La densidad de una
particula sdlida puede asumir diferentes valores dependiendo del método usado

para medir el volumen de la particula (1g)

La densidad verdadera 11y es la densidad real de la materia sdlida. Los
métodos para determinar esta densidad, en sélidos no porosos, por
desplazamiento de liquidos en los que son insolubles, se encuentran en todos
los tratados de caracter general. Si el material es poroso, como sucede en la
mayor parte de los polvos, la densidad verdadera puede determinarse

empleando un densitometro de helio.

Ordinariamente, las densidades de la mayoria de los sélidos, que se encuentran
en los libros de constantes, se han determinado por el método de
desplazamiento liquido, que consiste en dividir el peso del cuerpo por el peso
del liqguido que desplaza, o sea, por la pérdida de peso del cuerpo cuando se
sumerge en el liquido adecuado. Para seguir esta técnica puede emplearse un

picnédmetro ordinario, si el soélido es insoluble en el liquido y méas pesado que él.
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Esta densidad determinada de este modo, puede variar ligeramente a causa de
la mayor o menor facilidad del liquido para penetrar en los poros de las
particulas, de la posible modificacion de la densidad del liquido en la interfase, y

de otros factores complejos.

Procedimiento:

1. A 20 °C en un picnémetro, pesar 2.0 gramos de broza de café, en
balanza analitica.

2. Adicionar agua destilada a volumen, por diferencia de peso, conocer la
masa de agua agregada Yy, utilizar la densidad de ésta, para convertir los
gramos de agua a mililitros, conociendo asi el volumen que ocupa.

3. Por diferencia de volumen entre la capacidad del picnémetro y el que
ocupa el agua destilada, determinar el volumen que ocupa la masa de
broza.

4. Realizar este procedimiento por triplicado.

5. Calcular la densidad de la broza, usar la formula de:

p=m/\V
Donde:
p = densidad
m = masa de muestra (broza de café) en gramos.

V = Volumen de la muestra (broza de café) en mL.
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ANEXO N° 12
PROCEDIMIENTO DE EXTRACCION DE ACEITE DE LA BROZA DE

CAFE CON EQUIPO SOXHLET
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PROCEDIMIENTO DE EXTRACCION DE ACEITE DE LA BROZA DE CAFE

CON EQUIPO SOXHLET

La extraccion Soxhlet es la técnica de separacion soélido-liquido comunmente
usada para la determinacion del contenido graso en muestras de diferente
naturaleza. De igual modo, puede ser usada como técnica preparativa de la
muestra como paso previo al analisis mediante otra técnica instrumental, por
ejemplo en el presente estudio, para evaluar la capacidad de adsorcion de
cromo de la broza de café desengrasada. El procedimiento puede aplicarse a

distintos tipos de alimentos sélidos.

En este método la muestra sélida finamente pulverizada se coloca en un
cartucho de material poroso que se sitla en la camara del extractor soxhlet (ver
figura N°). Se calienta el disolvente extractante, situado en el matraz, se
condensan sus vapores que caen, gota a gota, sobre el cartucho que contiene
la muestra, extrayendo los analitos solubles. Cuando el nivel del disolvente
condensado en la caAmara alcanza la parte superior del sifén lateral, el
disolvente, con los analitos disueltos, asciende por el sifén y retorna al matraz
de ebullicién. Este proceso se repite hasta que se completa la extraccion de los

analitos de la muestra y se concentran en el disolvente.
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Por otro lado estas tareas debieran realizarse en una campana espaciosa dado

gue los solventes se suene utilizar calientes, es decir con una alta tension de

vapor.

Procedimiento:

1.

Pesar 15 gramos de muestra de broza de café secada a 105 °C en un
cartucho de extraccion fabricado en el laboratorio con papel filtro.
Colocar el cartucho en la pieza media del dispositivo de extraccion
Soxhlet o compartimiento de la muestra.

Llenar por la parte de arriba del Soxhlet con 250 mL de N — hexano (es
necesaria una cantidad tal que llene el asa de la parte intermedia para
gue durante el proceso de extraccion sifone y recircule, mas las pérdidas
eventuales) de modo que caiga en el matraz redondo.

Bullir el solvente que se evapora hasta un condensador a reflujo y extraer
la muestra por 6 a 8 horas a una velocidad de condensacion de 3-6
gotas/ seg.

Una vez terminada la extraccién eliminar el solvente por evaporacion,
hasta que no se detecte olor a n - hexano.

Repetir este procedimiento tantas veces sea necesario para la obtencién
de la muestra de broza a utilizar, en la adsorcion de cromo en solucion

acuosa.



Salida de agua
—_—

Refrige rante —=

Entrada de agua

Solvente puro

condensado
Ensancharniento™ Cartucho
Sifén poreso
Ascenso de
Regreso del MaNOEES

solvente +extraido

Calentador

Figura N° . Extraccion con Soxhlet en el momento en que se produce el

sifonamiento del solvente
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ANEXO N° 13
REPORTES DE ANALISIS DE DETERMINACION DE CROMO (VI), POR
ESPECTROMETRIA DE ABSORCION ATOMICA DE LLAMA, EN

SOLUCIONES ACUOSAS CON CROMO
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ANEXO N° 14

REPORTE DE ANALISIS DE CAPACIDAD DE INTERCAMBIO

CATIONICO DE LA BROZA DE CAFE
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ANEXO N° 15

CALCULO DE FRECUENCIAS ACUMULATIVAS
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CALCULO DE FRECUENCIAS ACUMULATIVAS

Para este ejemplo de calculo se utilizan los datos de tamafio de particula de la

broza cernida por el tamiz con nimero de malla 16.

Intervalo de clase (Ic) = 349.5 — 399.5

Valor medio del tamafio (um) =d = 3495;3995 =374.5

d=374.5

Numero de particulas en el intervalo 349.5-3995=n=7

Calcular las frecuencias acumulativas nd? y nd®
nd? = (7)(374.5)* = 981751.5

nd® = (7)(374.5)° = 367666030.4

Donde:

n = NUumero de particulas

d = Valor medio del tamafo



164

ANEXO N° 16

REACTIVOS, DISOLUCIONES, MATERIAL Y EQUIPOS UTILIZADOS
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REACTIVOS, DISOLUCIONES, MATERIAL Y EQUIPOS UTILIZADOS
1. Reactivos y disoluciones
Para preparar la disolucion del metal:
- Dicromato de Potasio (K2Cr,07)
Para ajustar el pH:
- Acido Nitrico (HNO3) 0.1 N
- Hidréxido de Amonio (NH4OH) 0.5 N
- Acido Nitrico Concentrado (HNO3)
Para la determinacién de Capacidad de Intercambio Catidnico
- Acetato de amonio (CH3COONH3)1 N
- Cloruro de Sodio (NaCl)
- Hidréxido de Sodio (NaOH)
- Solucion electrolitica
- Alcohol Etilico (CH3CH,OH)
- Acido Borico (HzBO3)2% p/v
- Zinc
- Mezcla antiespumante (50% n- Octanol/ 50% Aceite Mineral)
-NaOH 2.5 N
- Indicador mixto (Solucion alcohdlica de Rojo de metilo 0.125% p/v con
Azul de Metileno 0.0825% p/v)
- Verde de Bromocresol 0.1% p/v

- Acido Clorhidrico (HCI) 0.02 N VS
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2. Materiales
- Material general de laboratorio (beaker, probeta, erlenmeyer, balon
volumétrico, pipetas mohr y volumétricas)

- Tamices (Numero de malla 16 y 80)

3. Equipos
- Estufa
- Balanza Analitica Mettler Toledo
- pHmetro Mettler Toledo MC226
- Microscopio Nikkon Eclipse E-400 Pol
- Espectrometro de Absorcion Atdbmica de Llama
- Agitador Wrist Action.

- Soxhlet.
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ANEXO N° 17

DISENO EXPERIMENTAL 2 Y ANALISIS DE VARIANZA
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DISENO EXPERIMENTAL 2% Y ANALISIS DE VARIANZA 13)

Un disefio factorial con k= 3 factores, cada uno con dos niveles. Se trata de un
disefio factorial 23, y tiene ocho combinaciones de los niveles de los factores.
Geométricamente, el disefio es un cubo como el que se muestra en la figura
N° 15.1, donde las ocho corridas forman los vértices del cubo. En la figura
N° 15.2, se muestran las ocho corridas en un formato tabular, al que es comun
llamar la matriz de prueba.

Este disefio permite estimar los tres efectos principales (A, B y C) junto con las
tres interacciones de los factores (AB, AC y BC) y la interaccién de tres factores

(ABC). Por tanto, el modelo factorial completo podria escribirse simbélicamente

como:
y=u+A+B+C+AB+AC+BC+ABC +e¢
bc abc
.\ c ! ac A B C
| - - -
b E - "
¢ R - —#ab - !
Re + + -
- - +
a B+ + +
- + +
A - + + +
- +
15.1 Geometria del disefio 15.2 Matriz de prueba

Figura N° 15: Disefio factorial 2°
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Donde p es una media global, € es un simbolo de error aleatorio que se supone
NID (0, 0°), y las letras maytsculas representan los efectos principales y las
interacciones de los factores.

Los efectos principales pueden estimarse con facilidad. Las letras minuUsculas
(1), a, b, ab, c, ac, bc y abc representan el total de las n réplicas en cada una de
las ocho corridas del disefio.

El analisis de varianza es una manera formal de determinar que efectos son

diferentes de cero.



