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INTRODUCCION

El objetivo de este trabajo es proporcionar informacién do-
cumentada sobre la utilizacidn del poso de café& como materia
prima para obtener un intercambiador idénico, para remover --

calcic y magnesio.

En esta investigacifn Se pone en relieve la importancia que
se le ha encontrado en la literatura consultada al poso de -
café como materia prima, para ser utilizado con fincs distin
tos a los que tradicionalmente se le ha dado en nuestro me--
dio; la obtencién de un intercambiador idnico, es solo unc -

de los tantos productos en que se puede convertir éste abun-

dante sub-producto de la industria del café soluble.

Se escogid este tema como trabajo de graduacidén, porgue a la
fecha no se ha realizado en el pais, ningtn trabaio con el
propdsito en mencidén; con la investigacidn se pretende esta
blecer un marco de referencla experimental, del cual se puc
dan extraer elementos de juicio para poner en marcha una in
vestigacidn sistemdtica y continua, encaminada a encontrar
una utilidad econémica viable al alto volumen de poso de ca
f€¢ que por hoy se desecha o se destina a procesos de poca en

vergadura.



Uno de los problemas que incidieron notablemente en el desa-
rrollo y finalizacién de la investigacidon fué, la escasa in-
formacidén en 1la iiteratura consultada respecto a las condicilo
nes en que deberfa realizarse la sulfonaci6n del poso de ca-
fé, por lo que fué necesario realizar catorce procedimientos
de sulfonacidn, en los que se modificaban las condiciones ex
perimentales de la reaccidn; la evaluacién de los procedimien
tos se hizo en base a las caracteristicas fisicas que los pTro

ductos presentaban.

En este informe se reparten las etapas através de las cuéles
se 1llevé a cabo la transformacidén de poso de café en el inter
cambiador 16nico; se inici6 con un estudio de la estructura

y reacciones de los componentes del poso de café y la deter-
minacidén de algunas propiedades fisico quimicas del tejido,-
que son importantes para obtener el intercambiador; posterlor
mente se desarrollaron los procedimientos de desengrase y de
sulfonacién del poso de café, con lo que se establecieron 10s
procedimientos propios de la investigacidn; con los productos
obtenidos se hicieron pruebas de intercambio idnico y se de-
termind la capacidad de operacidén y el porcentaje de incha--
miento de las particulas de laes productos sulfonados, estos
resultados se compararon con los de una resina comercial (Re
xyn 101). La capacidad de operacidon de los productos obtenl-

dos, resulto menor que la del intercambilador comercial, no -

11



asi el porcentaje de inflamiento que resulto mayor.

Finalmente se incluyen las observaciones mas importantes lle
vadas a cabo a lo largo de la investigaci6én y las conclusio-
nes respectivas; se 1incluyen también diagramas y figuras que

hacen mas objetivo el desarrollo de este trabajo.

Con los resultados obtenidos en esta etapa de la investiga-
cién se espera despertar el interés en las personas estudio-

sas para que continuen ampliando la investigacidén que¢ s ha

R

iniciado, ya sea con el objeto de mejorar las propiedades f
sico quimicas del intercambiador iénico obtenido o bién para
que se exploren otras areas en las que se pueda aprovechar el

valor industrial del poso de café.

ii1



OBJETIVQS

OBJETIVO GENERAL.

Transformar el poso de café mediante un proceso de sulfona-

cidn en un intercambiador de ilones de calcio y de magnesio.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

Determinar algunas propiedades fisico quimicas del poso

de café.

Establecer las condiclones experimentales O6ptimas para

desarrollar el mejor proceso de sulfonacidn.

Determinar experimentalmente el proceso de intercambio
iénico, entre el poso de café sulfonado y una solucidn

electrolitica.

Comparar la eficiencia del intercambiador iénico obteni

do, con uno de tipo comercial (REXYN 71071).

Evaluar cuali-cuantitativamente las propledades fisico-
quimicas capacidad de intercambio idénico, y el aumento
del volumen de las particulas del intercambiador idnico

obtenido.

Proporcionar informacién badsica necesaria en este campo

para futuros trabajos de investigaciodn.

iv



CAPITULO I

CARACTERISTICAS ESTRUCTURALES Y REACCIONES QUIMICAS DE

LOS COMPONENTES DEL POSO DE CAFE



1.- COMPONENTES DEL POSC DE CAFE

Reéién salido del percolader (el poso de café) retiene una -
gran cantidad de agua, restos de cafeina, materias grasas y
colorantes; excento de ellos,el poso de café es un material
liviano, amargo, de aspecto poroso e insoluble en agua; es-
td formado por un tejido de consistencla semi-lifioso-espon-

joso de color café claro.

Los componentes principales del tejido son polisacaridos com
p p P ]

plejos de alto peso molecular, como se muestra en el cuadro

1:1]

CUADRO 1:1

COMPONENTES DEL POS0O DE CAFE

Componente Porcentaje

Celulosa 50 - 60
Hemicelulosa 12 - 20

Pentosanas 5

(@3]

Lignina

[gS]

Almidones

Azlcares 3

[}

| Sales Minerales




El polisacdrido mads abundante es la celulosa y constituye la
parte bdsica de la macro-estructura; el resto de los compo--
nentes 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 hemiceluldsas; en conjunto forman el material de
relleno entre las cadenas celuldsicas y le confieren estabili
dad tridimensional al tejido. Asociadas internamente a la ce
lulosa, se encuentran las hemicelulosas que son un grupo de
tres clases de polisacdridos con propiedades estructurales -
semejantes a las de la celulosa; entre estos grupos estan: -
xilanas, manédnas y galactinas, segin sea la unidad monosa es

tructural. (13)

Las pentosanas se encuentran formando parte de cadenas termi
nales de algunas hemicelulosas y de la lignina y funcionan -
en la estructura del tejido, como puentes de unidén entre las
miltiples microfibrillas de los diferentes componentes del -
tejido; &ste grupo de polisacaridos constituyen una familia

de ochc homopolisacaridos de cadenas lineas cortas no ramifi
cadas y son las siguilentes: (+) xilosa, (+) Ribosa, (+) ara-

binosa, (-) apiosa y sus correspondlentes isomeros.

1:2 ESTRUCTURA DE LOS COMPONENTES DEL POSO DE CAFE

La mayoria de los componentes del tejido son macro moléculas

o polimeros naturales, formados de mondmeros polihidroxila-
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cadas y son las siguientes: (+) xilosa, (+) Ribosa, (+) ara-

binosa, (-) apiosa y sus correspondientes isdémeros.

1:2 ESTRUCTURA DE LOS COMPONENTES DEL POS0 DE CAFE

La mayoria de los componentes del tejido son macro moléculas

o polimeros naturales, formados de mondmeros polihidroxila-
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dos de estructura cetdlica, ya sea en la forma piranosa o fu
ranosa; la unidad estructural de estos polimeros puede ser -
la misma a lo largo de la cadena, o estar asociada con otra
unidad monémera diferente; el mondmero puede ser una hexosa
C.H
(Cq

06) 0 bien, una pentésa (CSH 05), los polimeros que -

12 10
se forman en ambos casos son: una polihexdsa y una polipentd

sa respectivamente y se representan por las fdrmulas genera-

671075 57874

la celulosa, en la cual la unidad mondmera es la oA-D-gluco

les: (C H,.O )n y (C H,O )n' Al primer grupo pertenece

sa que se represents por una estructura de tipo acetal en la

forma ox-D-glucopiranosa.

H OH
a-D-Glucosa

Cuando dos unidades -~<- p-glucoplranosa, Se unen en las posi-
ciones 1, 4, mediante enlaces / -glicosfdicos se forma una -
cadena celulosica que contiene entre 2000 y 9000 unidades de

~<~-D-glucosa (10).



Cada unidad de =—<- p-glucosa en la celulosa, tiene tres gru
pos oxhidrilos, un primario y dos secundarios; La unidad mo
némera de la celulosa es un dimero (celobiosa) y tiene la -

sigulente estructura:

H
! H
. HO7 OH
/S H T~ L —C
AL }‘1"/
| CH,OH f
H

Celulosz

Las cadenas de la celulosa se mantienen estrechamente unidas
por medio de puntos de hidr6geno; entre los grupos oxhidri-
los de las cadenas vecinas, hasta formar paquetes compactos
o microfibrillas; la coleccidén de microfibrillas conforman
una fibrilla de longitud y grosor variable, cuando éstas se

unen longitudinalmente las cadenas se alargan.

Entre las cadenas de celulosa, se localiza una basta red de
capllares que son ocupados por el resto de los pelisacéiridos
que constituyven el tejido; estos polisacaridos se denominan
material de relleno, entre 1los que caben mencionar a las he-

micelulosas, pentosanas, algunos azcares de cadena corta,-



almidones y el glucbsido lignina.

Las hemicelulosas son polisacidridos complejos, no celuldni-
cas, No pectinicas y se encuentran Intimamente unidas a las
cadenas celulé6ricas; sus unidades las pueden ser ver iguales
o diferentes y pueden formar cadenas lineales o ramificadas
de menor longitud que las de celulosa; al 1gual que &ste po-

lisacdrido, las hemicelulosas son 1nsolubles en agua.

Las unidades manosas estan unidas por enlaces /3—glicosidicos:
por lo que las xilanas, son estructuralmente parecidas a la
celulosa por el hecho de que su unidad manosa es del tipo D-

xilopiranosa unidas en las posiciones 1,4.

I ClH +" —i
H \ Q2 /i Nl
| x\ *'; &' C —”): -:l :Al l.‘O \‘_H
O\ /v ¥ /s |

G i— O
ok W -

& J

D- RILOPIRANDSA Yi

La unidad maenosa de las mananas es la D-manopiranosa, unida
de igual manera que las xilanas; pero se diferencian porque

‘las mananas presentan como cadena terminal unidades de D-Ga



lactosa, por ello sus cadenas son mas largas.

|r T‘;-OH Q‘L QH TCH:C-‘H

] i Q. / . 28
N N /1N g

ko | —©

| OH OH CHLOH OH oH

L D. MAND DIRANDSA drn D- GALALTOSA

De todas las hemicelulosas, las Galactanas son las mas rami-
ficadas, la unidad manosa es la galactosa que estd enlazada
predominantemente en las posiciones 1 y 6; en el carbono tres

se unen cadenas laterales v pentosanas y de L-arabinosa.

[
| o
|//\H A
C. OH H C—0—CH
I\ /
OH ¢———¢’ H C 0
| | | // SH R
H On C\ OH H C—0—Ch.
f \\ iy i
HC C C H ¢ o
: | N A SH "\
- L Ty E H 0 ¢’ oH H o OO
ESTRUCTURA DE EOoTN | /(‘ ©
i . L cH, N 1/
AL GALACTAANL T OH T—! C
HoC 0 '
A v OH
¢’ ox H C—0~—
I\ i
oH C C

H C

Las pentosanas son polimeros de cadena corta y forman parte

de cadenas laterales de algunas hemicelulosas gue a manera



7
de puentes mantienen unidas a las cadenas vecinas de hemice-

lulosa con la lignina.

La unidad estructural es una pentosa (CSH8O41 n de estructu
) L

ra acetalica en la forma furanosa, con enlaces ],4-/g—g1ico-

sfdicos; como grupos terminales de las pentosanas son frecuen

tes radicales fosf&dtes v la lignina.

1 F CH y
KQn 3 r ,I '- O
\v:‘-- | /—".
}‘ /’_‘\\' i . it il AN _‘,-CH;_C’-r- P -0t
L. OOH k\‘\‘__/ ,’_" ' P =N { ‘-\‘\ >‘(\S‘E H/{ I ‘C}}J
—-\'MCH""‘CH '*‘E:H —~ CHe—~— = - ] ~t O \O/ ! n
v'-/"“‘- ‘ I
i r: \II CU\_T | : i l
Ok, L & O LTy
Su . ,
LiGNINE E STRUCTURA DE UNK POLIPENTOSARA.

Entre los paquetes de fibrillas de el resto de polisacidridos
se encuentra la lignina, unida por medio de enlaces de tipo
ester a las cadenas externas de los paquetes fibrilares(10),
la lignina en el tejido del poso de café funciona como un --
elemento reticulante que le confiere estabilidad tridimensio
nal a toda 1a matriz. Existen evidencias de que la lignina
se deriva del glucosido coniferina, el cual se forma en los
primeros estadfios de desarrollo del tejido lefioso (12), pos-

teriormente se transforma en alcohol coniferilico y esto en



8

lignina a traveés de una polimerizacidén oxidativa. E1 proce-

so se desarrolla paralelc al envejecimiento del tejido.

—

(o010l )en=cHCHOH — HO{( ))CH=CHCH,0H
\ -" ~\\'\\\_—/!! \—/ Y,
CH:O'—_J CH,O
ERINA- OH
CONIFER : /;\ oot
I ) ;
\ 0 | -COOH S
,.r FO\ OBCH"CHCH.OH Lt Mck.}__:’/q}f,_CH—(er
// (7 CooH
cH, O N )| | |
\ . DIl O CH,
AlcoHolL CONIFERILICO ~

1:3 REACCIONES DE LOS COMPONENTES DEL POSO DE CAFE

Por su composicicdn quimica el poso de café es un material al
tamente reactivo debido a que estid constituido en su mayor -
parte de carbohidratos complejos (ver cuadro No.1q - Pag. 1);
las unidades estructurales de las cadenas de los polisacéri-
dos, contienen una gran cantidad de grupos oxhidrilos prima-
rios y secundarios que constiltuyen los principales sitios --
reactivos de 1la matriz carbonada; ademis de estos, entre 1las
unidades estructurales y las cadenas vecinas se localizan --
otros sitios reactivos. Como enlaces f -glicosidicos y enlaces
de tipo ester; asl como el anillo aromdtico de la lignina.-

Todos estos sitlos se localilzan tanto en la superficie, como

en el interior del tejido.



En contacto con un oxidante fuerte como el dcido sulfiarico,
todos los sitios reaccionan simultdneamente y en forma vio-
lenta, la matriz se convierte en carbdn debido a la gran --
avidez de agua del dcido sulfidrico, los enlaces f;—glicosi-
dicos y de tipo ester se rompen y el tejido se convierte en
un s6lido micro granular; la cantidad de calor generado en

la reaccidn es suficiente para que el teiido se queme, como

se ve en la reaccidén que se lleva a cabo.

HZSO4 + [C6H]005)n _ nHZSOJ(H:C}P + 6nC + calor

Controlando externamente la temperatura de la reaccidn y la
cantidad de &dcido sulfdrico, es posible substituir parcial

o totalmente los grupos oxhidrilos de los polisacdridos por
grupos sulfénico (- SCSH) y sulfato acido (-Hso4). Sin -
que la estructura carbonada sufra dafos considerables; esta
reaccién de substitucidn es posible debidc al caracter nucleo
filico de los grupos alcohGlicos primarios ¥y secundarios, -
los cuales son capaces de desplazar grupos oxhidrilos proto-
nados del acido sulfdrico, para formar una sal organica (12).

El proceso ocurre de la manera siguiente:

+

SO, + N,80, .~ H,080;H + HSO

2778 el

4

AC. Protonado.
H,



FH F HO3S 0 H
; o
R-C~-C~ CH,OH + HZOSOSH —> R —C - C — CH7OSOBH
I i | )
H OH H 0S0.H
Carbohidrato ac.protonado Sulfato acido.

Las regiones de la matriz, mas accesibles a la substitucidn
son las cadenas celulbsicas con menor inpedimentc esterico;
las menos accesibles son los centros 'cristalinos'" donde 1la
substitucidn procede con mayor dificultad porque los centros

estan protegidos.

La substitucidn de los grupos oxhidrilos por radicales sul-

fénicos (—SOSH) se desarrolla en etapas para evitar que la -
matriz se danhe; el método consiste en someter al poso a un -
tratamiento preliminar con una solucidén diluida de dcido sul
furico 0.7 M. en esta etapa, las cadenas se dilatan y ocurre
una''cristalizacidon' en las regiones interfibrilares; el au--
mento de fibras cristalinas modifica notablemente la estruc-
tura de la matriz por lo que se vuelve mas insoluble y resis
tente debido a que el grado de reticulacidén es mayor. La ma-
triz ya modificada se trata con una cantidad mayor de &cido

sulfdrico, con lo cual se substituye la mayor parte de los -

grupos oxhidrilos, sin que la matriz se queme; conclufida es-

10
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ta etapa se puede aumentar el nivel de substitucidén, utilizan

do nuevas cantidades de acido sulffirico; la consistencia y 1la
forma de las particulas se mejoran después de tostar el pro--

ducto sulfonado.

Otra manera de lograr niveles de substitucién en 1la matriz en
un solo paso consiste en tostar el poso de café desengrasado
a una temperatura de 350° durante una hora; con este tratamien

1

to se forma un numero mayor de centros 'cristalinos' en la ma
triz, por lo que a ésta temperatura algunos de los componen--
tes del tejido como las hemicelulosas, se polimerizan y se --
forma un galactomanano (1); con lo cual se logra aumentar el
nimero y tamafio de los centros ''‘cristalinos'"; el resultado es
una macro estructura con un mayor grado de reticulacién, las
particulas del producto son mds compactas y resistentes al --
ataque del dcido sulfdrico, por lo que se puede utilizar una
mayor cantidad de dcido concentrado y lograr de esta maner
un nivel de substitucién mucho mavor.

Si los procedimientos de sulfonacidn se desarrollan tomando -
en cuenta estas consideraciones, es posible substituir con -
buenos rendimientos la mayoria de los grupos oxhidrilos de -

los polisacéaridos del poso de café.
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Simultaneamente a la esterificacidn de los grupos oxhidrilos
de los polisacaridos, el anillq aromdtico de la lignina reac
ciona con el dcido sulfdrico a través de un mecanismo de sul
fonacién; en el cual, los dtomos de hidr6geno del anillo se

substituyen por grupos sulfdénicos. En esta reaccidon la espe-
cie activa es el tridxido de azufre (503)’ que es el compo--

nente principal del &cido sulfdrico (15).

En un paso preliminar, el acido sulfirico presenta el siguien

te equilibric:

=> -
H,S0, + H,SO So. + H36 + HSO, (14)

2 4 <

Luego €l anillo es atacado electrofilicamente por el radical
+
SO3 y se forma el Acido sulfdnico.

G
P | sn €
ol - f Wtk |
[ P +s=0 e
T I S £
C \/\H
(A
-~ 1fs039 2 OH
Syt — <] |
(Er T Fomsmo —— ()00 Ly 5L
“H .
= OH e
(4) Gl
It
i
1
YR | o
| ! (8]
S - a2

Estructuralmente el poso de café sulfonado es an&logo a cual

+ 7
Lol

L

quier intercambiador idnico, por que al 1gual que estos e
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constituido por dos partes: una no polar, insoluble en agua
representada por la macroestructura carbonado que sirve de
soporte a los grupos sulfdénicos (-SOSH) } sulfato acido --
(HSOA) que constituyen la parte polar. La alta polaridad de
estos grupos hacen posible el intercambio i6nico entre el -
poso al poso de café sulfonado y una soluéién que contenga
iones calcio y magnesio u otro tipo de catidén; en el proceso
de intercambio el contraion del grupo polar (H+0Na+) del po-
so sulfonado se permuta con un catidén de la solucidn de igual
manera que los intercambiadores idnicos de naturaleza catio

nica.

+2
2R SO3 H(S) + Ca(aq) e (R803)2 Ca + 2H

(s)
2 SN +
2R - S MES -
Osfl(s) * 8laq) «——— [(R-505), "%q.’L 2H
Lt > R - SO_Na + }—'+
R - SO H gy * Na 3N (g) :

(aq)



CAPITULO II

PARTE EXPERIMENTAL

— DETERMINACION DE HUMEDAD, GRASAS Y -

SOLIDOS VOLATILES EN EL POSO DE CAFE.

— PROCEDIMIENTOS DE SULFONACION PARA -
OBTENER EL INTERCAMBIADOR IONICO Y -

SU TRANSFORMACION A LA FORMA SODICA.
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2:1 DETERMINACION DE: HUMEDAD, GRASAS Y SOLIDOS VOLATILES.

Debido a su naturaleza hidrofflica, el poso de café retiene
una gran cantidad de agua que es necesario eliminar antes -
de proceder a remover las materias grasas; por otra parte -
es necesario determinar el contenido de humedad o agua rete
nida, porque en base a este parametro se puede calcular la

cantidad real de materia organica disponible en un volumen

bruto de poso de café mojado, también es posible calcular -
el volumen de electrolito retenido por el material, después

de un ciclo de intercambio.

2:17:1 CONTENIDO DE HUMEDAD
PROCEDIMIENTO
- Pesar en cajas de aluminio taradas y con cilerre hermético
aproximadamente 5 g. de poso de café, recien salido de el

percolador.

- Colocar las cajas destapadas con la muestra en una estufa

a 105° por 24 horas.

- Pasado este tiempo, tapar las cajas y colocarlas en un de-

secador.

- Pesar las cajas tapadas y determinar por diferencia de pe-

sos el contenido de humedad.
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Los resultados experimentales demostraron que el conte

nido de humedad promedio es de 72.28% en peso.
CUADRO DE RESULTADOS 2:1:1
PESO PESO CONTENIDO ¢ DE

MUES TRA HUMEDO (g) SECO (g) DE HUMEDAD | HUMEDAD
!

1 4.8571 1.2847 3.5724 73.55
i 2 4.7046 1.1863 3.5983 76.48
i 3 5.2715 1.6451 3.6264 68.79
| 4 5.0231 1.3323 3.6908 73.47
| 5 5.3996 1.3491 4.0505 75.08
\
! 6 5.2548 1.7703 3.4845 66.31
i
| PROMEDIO xa=5.0851 Xb=1.4279 Xh=3.6704 X=72.28

|

2:1:2 CONTENIDO DE GRASAS

P a4

La remocidn de grasas se hace con objeto de evitar que el po

so de café se resinifique en el proceso de tostddo y para --

gue no se forme un producto microgranular cuando se hace re-

dcclonar

el dcido sulfiariceo.

A nivel de laboratorio, esta operacién se desarrcolld con los

siguientes métodos:
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a) Extraccidn con aparato SOXHLET, utilizando como sclvente

de extraccidn ETER DE PETROLEOQ.

b) Extraccidén por MACERACION REPETIDA, utilizando como sol-

vente de extraccién TRICLORO ETILENO.
Los métodos de extraccidn de grasas son ampliamente conocidos,
por lo que se omite la descripcidén de las técnicas y solamen-

te se reporta la cantidad promedio de grasa removida.

CUADRO DE RESULTADOS 2:1:2

i
PESQ SIN PESO GRASA
MUESTRA  |DESENGRASAR (g) DESENGRASADO (g) | REMOVIDA (g)
|
]
1 ‘ 20.0000 18.5882 1.2935
2 i 20.0000 18.6272 1.2106
3 | 20.0000 18.5259 1.3500
4 | 20.0000 18.4740 1.4453
5 : 20.0000 18.5645 1.3550
PROMEDIC |  20.0000 X=18.5559 £=1.3326

2:1:3 DETERMINACION DE SOLIDOS VOLATILES

Los diversos polisacaridos que constituyen al poso de café,-
se determinaron en forma conjunta y se reportan en el andli-

sis como, s&lidos voladtiles; tal determinacién se hizo con -
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objeto de establecer una posible relacidn de pesos de acido
sulftirico y poso de café, para desarrollar el proceso de sul

fonacién.

Para determinar la cantidad de polisacaridos se quemé en una
mufla a 600°C una muestra de poso de café seco y desengrasa-
do; luego, se establecié la diferencia de peso entre la mues

tra seca y el residuo o ceniza.

Los resultados obtenidos demuestran que el 98.62% en peso son
polisacaridos; el residuo 1.38% una mezcla de 6xidos de pota

sio, sodio, hierrc, magnesio y manganeso.

CUADRO 2:1:3

| pEso | PESO DE SOLIDOS

MUESTRA | SECO (g) | CENIZA (g) VOLATILES (g)

] 1.0000 |  0.0145 0.9855
2 1.0000 0.0136 0.9864
3 | 1.0000 0.0126 0.9874
B | 1.0000 | 0.0147 0.9853

5 1.0000 0.0137 0.9863

6 1.0000 0.0137 0.9863
PROMEDIO | Xa=1.0000 Xb=0.0138 Xc=0.9862




2:2 PROCEDIMIENTOS DE SULFONACION PARA OBTENER EL INTERCAMBIA

DOR IONICO Y SU TRANSFORMACION A LA FORMA SODICA.

Con objeto de seleccionar las condiciones Optimas para el pro
ceso de sulfonacidn de el poso de café, se desarrollaron en -
forma distinta, sels procedimlentos de los cuales se selec--
cionaron dos. El resto de los procedimientos se descartaron -
debido a que los productos obtenidos, presentaban caracteris-
ticas fisicas poco satisfactorias, por lo que no seran descri
tos; no obstante, con objeto de establecer una relacidn, en--
tre las caracteristicas de los productos y las condiciones ex
perimentales de los procedimientos, sée& 1incluyen en el cuadro

de resumen al final de este capitulo.

Los procedimientos seleccionados se desarrollaron de dos mane
ras diferentes: en el primer procedimiento, el poso de café -
se sulfond inmediatamente después de desengrasado. Se utiliza
ron 200 ml. de H2904 3.55 M y se controld externamente la tem

peratura de la reacciodon, utilizando un bafio de hilelc.

En el segundoc procedimiento, el poso de café desengrasado se
tostd en una estufa hasta una temperatura de 350°C, antes de
sulfonarlo con 200 ml. de acido sulfdrico 18 M v se controld
externamente la temperatura dec la reaccitn, como en el método

anterior.
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Los procedimilientos se desarrollaron de la siguiente manera:

)

:2:1 PROCEDIMIENTO DE SULFONACION (I)

- En un Beaker de 1000 ml. refrigerado externamente con una
mezcla de hielo y sal, se colocan 200 g. de poso de café

desengrase, un termémetro y un agitador.

- Preparar 200 ml. de una solucién 3.55 M de &dcido sulfdri-

co.

- Colocar la solucidén &dcida en una ampolla de separacidn y
agregarla al poso de café a una velocidad aproximada de -
2 ml./min., para evitar que la temperatura de la reaccifn

no sobre pase los 30°C.

- Agitar moderadamente el contenido de el beaker mientras -
se esta agregando la solucidén &dcida; si la temperatura so

brepasa los 30°C, suspender la adicidn de el dcido y espe

rar que baje la temperatura, y luego continuar.

- Después de haber agregado todo el dcido, dejar en repcso

la mezcla durante 16 horas.

- Pasado este tiempo, agregar 500 ml. de agua destilada, --

agitar ocasionalmente la mezcla.
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Separar por filtracidn el poso sulfonado, utilizar un ce-
dazo de malla fina para evitar que las particulas finas -

se escapen.

Lavar el producto con porciones de 200 ml de agua destila
da hasta que estos no formen un precipitado con una solu-

cién de BaClz.
TRANSFORMACION DE EL INTERCAMBIADOR ACIDO A LA FORMA SODICA

Poner el producto obtenido en un Beaker de 600 ml y cubrir

lo con 200 ml de una solucidn saturada de NaCl comercial.
Dejar en reposo la mezcla por 24 horas.

Pasado este tiempo, separar el producto por filtracion v
lavarlo con agua destilada o desionizada, para eliminar -
el exceso de NaCl y HCl que se forma en el proceso. Medir

el pH de el dltimo lavado.

Tratar el producto con 100 ml de NaOH 180°Ee (13%) a 45°C,
agitar ocasionalmente por 10 minutos y dejar en reposo por

16 horas.

Separar el producto y lavarlo con agua destilada o desio-

nizada, tomar el pH al dltimo lavado, si el pH estad abajo

—
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2

de 8, agregar 10 ml de NaZCOS'
Secar el productc a temperatura ambilente, luego colocarlo
en una estufa a 105°C para eliminarle la humedad residual;

posteriormente tostar el producto.a 175°C por 2 horas.

Pesar el producto, observar la forma de las particulas y
su consistencia al tacto y comprobar sus propiedades de -

intercambilio ionico.

:2 PROCEDIMIENTO DE SULFONACION II

En un.beaker de 100 ml refrigerado externamente con una -
mezcla de hielo y sal, se colocan 200 g de poso de café -

desengrasado y tostado a 350°C por una hora.

Desde un embudo de separacién se agregan 200 ml de acido
sulfirico concentrado (D=1.84 g/C) a una velocidad prome-
dio de 2 ml/min., teniendo cuidado que la temperatura de

la reaccidén no sobrepase los 30°C.

Después de agregar todo el acido, agitar la mezcla moderz

damente por 45 minutos.

Dejar en reposo la mezcla por 16 horas a temperatura ambien

te.
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Pasado este tiempo agregar 100 ml de agua destilada o des-
ionizada y agitar con una barilla de vidrio; si la mezcla
se caliente, agregar agua destilada helada y continuar agi

tando.

Separar el material por filtracién, dejar el producto en -
el embudo y continuar lavando con agua destilada hasta eli

minar el dcido residual. Medir el pH de el dltimo lavado.

TRANSFORMACION DE EL INTERCAMBIADOR ACIDO A LA FORMA SODICA

Escurrir el producto y después transferirlo a un beaker -
de 600 ml, agregar 200 ml de NaOH 0.5 M agitar la mezcla

y luego dejarlo en reposo durante 8 horas.

Separar el producto por filtracidén y lavar con agus desti-

lada, hasta que los lavados sean completamente claros.

Escurrir el producto, secarlo a temperatura ambiente v -
después a 105° C por dos horas, para eliminar humedad resi

dual.

Pesar el producto seco y comprobar sus propiedades de in-

tercambio ionico.
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Seguidamente se incluye un cuadro resumen en el cual se des-
criben Susciptamonte, las condiciones de la reaccidn de sul-
fonacién, para cada procedimientoc, los tratamientos que se -
le dieron al poso de café al principio y en las fases inter-
medias de el proceso y las caracteristicas fisicas de cada -
uno de los productos obtenidos con los procedimientos que Se
han descrito, asi como los que se obtuvieron con los procedi

mientos que se descartaron. ((proc_ 5344

« oy

£

3:2:2, 3:2:3 y 3:2:4 ).

(W8]

Las propiedades de intercambio ionico de los productos obteni

dos serzn determinadeos en el siguiente capitulo.
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CAPITULDO ITI

DESARROLLO DE LAS PRUEBAS DE INTERCAMBIO IONICO Y DETERMINA
CION DEL PROCESO DE INTERCAMBIO IONICO EN EL POSO DE CAFE -

SULFONADOC



3:1 METODO DE INTERCAMBIO IONICO

Los procedimientos que se describen se desarrollaron con ob-
jeto de evidenciar el intercambio de iones entre el poso de
café sulfonado y una solucidén de prueba; ésta propiedad se -
determind midiendo la concentracién de calcio y magnesié en

el agua de prueba, antes y después del contacto con el poso

sul fonado.

Las pruebas se desarrollaron utilizando los siguientes méto-
METODO DE INMERSION

I11) METODO DE OPERACION EN COLUMNA.

Con el primer método se evidenclid el proceso de intercambio

|
1

-

ad

'

i

4]

determin6é la naturaleza quimica de los grupos de
intercambio y la estabilidad fisica de las muestras en estu-

L‘;. l 0.

Con los tesultados del agotamiento del material en operacidn
en columna se determind la capacidad de operacidén y el aumen
to de voldmen de las particulas del intercambiador; estos re
sultados se compararon con los datos obtenidos en el proceso
de apotamiento de una resina de intercambio idnico comercial

agotada en las mismas condiciones de laboratorio.
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I METODO DE INMERSION

El intercambio i1idnico se puede establecer de dos maneras di-
ferentes: el método de Inmersidén y el método de Operacidén en
Columna. E1 primero consiste en agitar en un recipiente abier
to, una cantidad de intercambiador sd6lido con un volumen de
solucidén problema, luego se deja que el sistema Se acerque -
al equilibrio y después se separa de la solucidn por filtra-
cldén y se repite el procedimiento hasta que el intercambiador
se agote. LEste mé€todo no tiene aplicacidn industrial debido
a que es necesario usar una gran cantidad de intercambiador

y el sistema no alcanza el equilibrio. A pesar de estas des-
ventajas; el método de inmersidén es una técnica rapida y sen
cilla de uso comin en el laboratorio y se utiliza con frecuen
cla para caracterizar la naturaleza quimica de los grupos de
intercamblo idnice y evaluar cualitativamente el grado de re

ticulacidén de la matriz de los intercambiadores.

3:2 PARTE EXPERIMENTAL

PROCEDIMIENT!

— Pesar 20 g de poso sulfonado en la forma sddica, colocar
lo en un beaker de 400 ml. y cubrirlos con 200 ml. de ---
agua destilada o desionizada, dejar la mezcla en reposc -
durante 24 horas para que el material se hidrate completa

mente.

— Pasado este tiempo, separar el intercambiador de
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por filtracidn y descartar el filtradoc.

Trasladar el poso mojado a un beaker de 1000 ml. y agre-
gar 300 ml. de agua potable a la que se le ha determina-

do la dureza debido a calcio y magnesio.

Agitar ocaslonalmente el contenido de el beaker, después
de media hora separar el poso de el agua por filtracidn

y guardar el filtrado.

Determinar analfticamente el contenido de dureza cidlcica

a los filtrados

=2

por complejimetria con EDTA, utilizando

como indicador negro de eriocromo T.

Si la dureza de el filtrado es menor que la de el agua -
de chorro, se repite nuevamente la prueba de inmersidn -
con la misma muestra y otros 300 ml. de agua de chorro;-
determinar nuevamente el contenido de dureza al filtrado;
si1 sigue siendo menor que el del agua de chorreo, repetir
nuevamente la prueba, hasta que la dureza del filtrado -

sea igual a la del agua de chorro.

Repotir la prueba de inmersién, como se ha descrito uti-
lizando otra muestra de poso sulfonado con otro procedi-

miento.



5:2:2 REGENERACION DE EL MATERIAL AGOTADO.

Despu€s que el poso de café ha agotado la capacidad de inter

cambio en la prueba de inmersién, se regenera con una solu--

cidn saturada de NaCl para desalojar a los 1lones Ca+2 y Mg+2

retenidos por el material en el proceso de intercambio; des-

pués de el tratamiento con salmuera, el poso de café recupe-
2 +2

i : : : +
ra la capacidad para seguir removiendo iones (Ca y Mg en

nuevo clclo de intercambio.

PROCEDIMIENTO
— Preparar una solucibn saturada de NaCl, para ellc se di--
suelven 40 g de NaCl en 100 ml. de agua destilada o desio

nizada.

-~ Colocar el material agotado en un beaker de 400 ml. v --

agregar la solucién saturada de NaCl

— Agitar la mezcla con una varilla de vidrio y dejar en re-

poso por 4 horas.

Pasado este tiempo, se separa el intercambiador de la sal

nera por filtracidn, el filtrado se descarta.

Dejar el intercambiador en el embudo y lavarlo con agua -

desionizada o destilada para eliminar la mayor parte de -
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cloruros retenidos por el material; los lavados se suspen
den hasta que la concentracidén de cloruros es similar al
agua de chorro utilizar AgNOSE 0.IN, como indicador de --

cloruros.

— Repetir la prueba de inmersidn con el material regenerado
siguiendo los pasos ya indicados, determinar el contenido
de dureza a los filtrados obtenidos, dar por terminada la
prueba cuando la dureza de los filtrados sea igual a la -

del agua de prueba.

— Reportar la dureza cidlcica removida a lo largo de la prue
ba de inmersidn para cada muestra de poso sulfonado; para
ello se anotard en los cuadros de resultados la dureza --

inicial y la dureza al final en cada prueba de inmersidn.

3:3 METODO DE OPERACION EN COLUMNA

El m€todo de operacidn en columna, consiste en empacar el ma
terial de intercambio idnico dentro de una columna de vidrio
o de pladstico, de cierto didmetro y longitud; el material --
descansa sobre un lecho de arena lavada u otro filtro base,-
la solucidn problema o influente se hace descender en la co-
lumna o viceversa, a una velocidad de flujo determinada, el

paso lento del influente a lo largo de la columna equivale a

varias pruebas de inmersidn, este método permite un intercam



bio cuantitativo de 1lones; por que Se aprovecha toda la capa

cidad de intercambio de el material.

A través de las mGltiples etapas o miniciclos de intercambio,
en los cuales se establece un equilibrio entre los contraio-

nes de el intercambiador (B+j y ios iones (A+) de el influen

te; en un primer paso, parte de los iones (A+) de la solu---

cion son reemplazados por los de el material, (R;}, el inter

cambio continua dentro de la columna con una nueva porcidn

de material y la solucidn de el paso anterior, con lo que se

. . - . + . -
elimina mds lones (A ) residuales de la fase acuosa, el pro-

4

ceso continua hasta que al final el efluente sale libre de -
] + - : F 1

iones A y en su lugar solamente contiene ilones B | por la -
forma en que se disponen los materiales de intercambic i6éni-

co dentro de la columna y la manera de como se desarrolla la

on

n, el

técnica, es posible determinar la capacidad de operaci
grado de inflamiento de las particulas de el intercambilador
y el flujo 6ptimo de el influente, para aprovechar al midximo

la capacidad de el material.

Por todas estas ventajas, la operacidén en columna es la téc-
nica con la cual, los diferentes materiales de intercambiloc,-
se utilizan a escala industrial en procesos relacionados con
el intercambio idnico como son: la recuperacidn de metales,-
la suavizacidn, la desmineralizacidn y desionizacidn de el -

agua para diversos usos.
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En la mayoria de las veces las columnas de intercambio se -
trabajan haciendo descender el influente, porque de esta ma-
nera se consigue un mé&ximo de contacto entre el intercambia
dor y e1 influente y un minimo de problemas mecédnicos.
La solucidon problema debe estar excenta de materiales inso-

lecho de intercambio actua como un filtre

¢/]
—i

lubles ya aque
muv efectivo y la acumulacidén de insolubles en la parte su-
perior de la columna de resina, provocaria una caida de pre

sidon v coo.ales en el lecho. (18)

Las columnas utilizadas en intercambio idnico son de tamafo

a

[

variable: si bien para propositos analiticos a nivel de

boratorio, suelen ser de 8 a 15 mm de didmetro y contienen

P
1

un relleno de resina himeda que da una longitud de columi:

10 o 20 veces su didmetro; la columna de resina humeds=, -

',
D

descansa sobre un disco de vidrio de poro grueso. Para trans
formar ¢l intercambiador a la forma idnica en la que se de-

see Trabgijar, Sc nhace pasar lentamente por la columna un Vv

lumcn de electreolito concentrado, igual o varias veces al -
volumen de el lechc intercambiador, €sta operacidn se hace

con rlu 0 descerit N TE

Cuando se desea convertir un intercambiador catidénico & 1z

forma dcida, se elimina primeramente el agua de los interti

B S e
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e}

10s de el material, pasando una corriente rédpida de una so

lucién de dcido clorhidrico 3 a 4 M. Luego se procede al -

<.
1" -

intercambio por H de los catlones que la resina puede con-
tener, para lo cual, se reduce la velocidad de flujo del --
PR . . 2 o | “

dcido a 0.5y 2 ml por cm” y por minuto (8). Después de la-
var con agua destilada la columna queda lista para su uso.
Cuando el lecho de intercambio se agota, se procede a rege-
nerarlo siguiendo los pasos ya descritos; en esta etapa, la
resina liberari los iones retenidos en el procesc de agota-

miento.

3:4 DESCRIPCION DE LA COLUMNA UTILIZADA

La columna utilizada en esta investligacidén es un tubo de vi
drio de 1la casa "ENOSA" de las silguientes dimensiones: lon-
gitud 40 c¢cm., didmetro externo 2.75 cm., diametro interno -
2.5 cu. En el extremo inferior se coloca un tapén de hule

monoloradado atravesade por un tubo de vidrio de § mm didme

tro v 5 cm de longitud, en el extremo inferior del tubo de

vidrio se conecta un trozo de manguera de hule de 4 cm de -

k]

longitud ¢l cual se Ti

r
73]

.

iona con una pinza de mohr para --

I

controlar la salida del efluente.

¢

lqp)

1 tapon de hule es la base sobre la cual descansa un lecho

de perlas de vidrio de 3 mm. de didmetro que alcanza una al
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tura de 3 a 5 cm., inmediatamente después, una gaza de algo
dén y un troze cirvcular de esponja de poliuretano sobre es-
ta base, descansa la columna de poso de café sulfonado, cu-
ya altura es variable perc no mayor de 25 cm., el espacic -
libre sobre la columna del i1ntercambiador es ocupada por el

agua de alimentacidn o solucldn agotadora.

En el extremo opuesto de la columna (parte superior) se co-
loca otro tapén de hule similar al ya descrito, el tubo de

vidrio es de 8 mm de diametro y de 3 cm de longitud, por la
parte externa Se une a una manguera de hule de unos 25 cm.-

de longitud que funciona como conducto de alimentacidn para

el influente (solucidén agotadora y regenerante).

La columna con todos los accesorios se sostienc por medio -
de una pinza versatil a un soporte metdlico. (ver figura 4

Pag.3s .

5:5 OPERACION EN COLUMNA

Con esta técnica se determinard la capacidad de operaciin -
de las muestras de posc de café sulfonado v de una resina -
comerclial, las condiclones gperativas seran las mismas para
ambos productos. Para obtener resultados aceptables es nece
sario empacar convenientemente el material dentro de la co-
lumna, de tal forma que el intercamblador no ocluya aire; -

asl como tambi€n debe controlarse la velocidad del fluie de



la solucién agotadora.

Colocar la columna de vidrio en posicidn vertical, con todoes
los accesorios e introducir 20 g. de café sulfonado seco; --
luego, medir la altura que alcanza el material dentro de 1la
columna y calcular en base a las dimensiones de la columna -

el volumen de poso sulfonado seco.

Trasladar el poso de café sulfonado de la columna hacia un -

beaker de 1000 ml. y cubrirlo con suficiente agua destilada,
dejarlo en reposo por 24 horas.

Pasado este tiempo se transflere nuevamente a la columna conm

pletamente mojado; teniendo en cuenta que la pinza de mohr -

esté cerrando el paso de

i

fquido de 1lo contrario el material
se queda seco y ocluye aire, en segulda se compacta la colum
na de poso de café& con una varilla de vidrio a la que se le

coloca en uno de sus extremos un trozo de espuma de poliure-
tano, para evitar que las particulas se rompan por el esfuer

Z0 mecanico.

Despuc¢s de compactarlo, se midce nuevamente la altura de la -

columna de noso de café y se calcula el voltmen que ocupza el

La diferencia entre los volumenes en base seca y humeda mui-
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tiplicado por 100 representa el porcentaje de hinchamiento -

del material.

3:6 ESTABLECIMIENTO DEL CONTROL DE FLUJO
El disefioc de la columna es para trabajar con flujo hacia aba
jo, la velocidad del flujo se controla en base al principio

del SIFON.

Despu€s de empacar el material dentro de la columna, se conec

¥}

ta en el extremo superior un trozo de manguera de 25 cm. de
longitud, la cual se introduce en un beaker de 1000 ml. que
contiene unos 800 ml. de agua destilada que hace las veces -

de un depdsito.

Se retira la pinza de mohr del extremo inferior de la colum-
na y se succiona con la boca para que se establezca el paso

de el agua a través de la columna.

lover el recipiente (beaker con agua) de abajo hacia arriba
y viceversa, observar como varia el caudal de salida (efluen

te) por efecto del cambio de alturas.

Mantener constante el nivel del agua en el depdsito adicio--

nando constantemente agua destilada.

[

4]
-t

Evitar que se agote el agua del reserverio para q

—

1e la colum
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na no quede seca y ocluya alre, sl esto sucediera, es nece-

sario empacar de nuevo la columna.

Despu€s de familiarizarse con el funcionamiento del sistema

se cierra el paso del agua con la pinza de mohr.

3:7 DETERMINACION DE LA VELOCIDAD DEL FLUJO

Adaptar un aro metadlico de 6" a un soporte, colocar sobre -
el aro una malla metalica con asbesto sobre la cual descan-
sard el recipicate. Seleccionar una altura entre la columna
y el reciriente establecer la diferencia midiendo la altura
comprendida entr: el nivel del agua en el reservorio v el -

punto de entrada de liquido a la columna (ver figurasg ).

Colocar en la parte inferior de la columna, una probeta gra

—

duada de 100 ml. que harid las veces de recipiente colector,

tener a la mano un beaker con agua destilada para mantener

constante el nivel del agua en el reservorico.

Anotar el tiempo inmediatamente después de abrirt la pinza
de mony; desnués de colectar 100 ml. de agua cerrar la pin-

za de mohr y anotar nuevamente el tiempo.

E1l flujo o caudal se expresa en: Vol x tiemnc
AREA

e S

BIBLIOTECA
gRivERBIDADR B

CENTRAL

L
e

EL @ arvam an | \

B
J—



39

Repetir cinco veces el procedimiento con la misma altura y
obtener el flujo promedio.
Seleccionar otras alturas y determinar nuevamente el fluic

promedio en cada caso.

consigue con el siste-

Un contrcl de flujo méds efectivo se
ma esguematizado en la figura 5 Pag. .86
AGOTAMIENTO DE EL POSQO DE CAFE SULFONADO Y DE UNA

RESINA COMERCI AI

Las muestras de poso sulfonado y de resina comercial, se -
agotardn bajo las siguientes condiciones experimentales:
PROCEDIMIENTO 2:2:i

ORIGEN DE LA MUESTRA:
: 20 g.

FFeso de la muestra

Velocidad del flujo prome-

dio de la solucidn agotado
64 ml/min.

columna de pc

Altura de 1la
sulfonado seco 25
Altura de la columna de po
so sulfonado moiado 28 cm.
Volumen de poso sulfonado
BEy g 3
122.7 cm

Seco



Volumen de poso sulfonado

mojado : 137.4 cm3

Yoty ; 3

Cambio de volumen : 14.74 cm

Percentaje de hinchamiento: 12.01

Dureza de el influente : 215 ppm como CaCO3

Volumen de efluente anali-

zado : 50 ml.

Factor de dureza de la so

lucién de EDTA (f) : 1.25 mg. CaCC3

CALCULO : DUREZA TOTAL = ml de EDTA x 1000 X
ml de muestra

ORIGEN DE LA MUESTRA PROCEDIMIENTO 2:2:2

Peso de la muestra : 20 g.

Velocidad de flujo prome-

dio : 64 ml/min.

Altura de la columna de -

poso sulfonado seco : 21.4 cm.

Altura ¢e la columna de -

]
A
o
O
=

poso sulfonado mojado

Volumen de poso sulfonado

- - )
SEeCo : 105.33 cm




Volumen de poso sulfonadc

mojado

Camblio de volumen

Porcentaje de hinchamiento:

Dureza de el influente

Volumen de efluente anali-

zado

Factor de dureza (f) de 1la

RESINA COMERCIAI
CARACTERISTICAS:
Nombre Comercial
Fabricante

Tipe

Porosidad
Grupo activc

Tamafio mesh (b.h

41

112.90 cm®
7.37 cms
6.98

215 ppm como CaCO3

50 ml.

1.25 mg. CaCO3

REXYN 101 (H)

FISHER SCIENTIFIC COMPANY"®
Intercambiador Orgénico -
catidénico, acido fuerte,-
copolimeroc de poliestire-

no-DVB sulfonado Forma Hi

-

—SQS, FORMA IONICA H

16 - 50



Capacidad de

idnico total

Capacidad de

intercambio -

(b.s.)

intercambio -

i6énico total (b.h.)

4

Densidad en fase de traba-

jo activo (b.s.)
Grado

Color

CONDICIONES EXPERIMENTALES
Peso de resina (b.s.)

Velocidad de flujo prome-
dio
Altura de la columna de -

resina (b.s.)

Altura de la columna de Te

sina (b.H.}

Volumen de la resina (bs)
Volumen

{(b.H.)

de la resina -

Cambio de volumen

Porcentaje de hinchamiento:

42

5.21 meq/g.

1.91 meg/ml.

451 g/litro

Analitico

negro

20 g.

64 ml/min.

(O3]

cm

—
(@)
[93]

cm

(&3]

-
BIBLIOTECA GENTRJ::; \H‘
'-I'-l.lﬂhn i_’f._ﬁ_t’,_?f:-iﬁ



Dureza de el efluente en -

ppm como CaCO3 215

Volumen de efluente anali-

zado : 50 ml.
Factor de dureza (f) de 1a

solucién de EDTA : 1.25 mg CacCoO

PROCEDIMIENTO

— Establecer una diferencia de alturaz de 15 cm. entre el -
dep6sito de solucién agotadora y el extremo superior de

la columna para obtener un flujo de 64 ml/min.

— Cerrar el paso de agua en la manguera de alimentacidn y
camblar el recipiente de agua destilada por otro que con
tenga agua potable, a la que previamente se le ha deter-

minado el contenido de dureza calcica.

— Abrir la pinza de mohr y eliminar 100 ml., de el agua des
tilada retenida por el material, seguidamente colectar -

en forma continua fracclones de 500 ml. de efluente.

— Medir 50 ml. de cada fraccién colectada v determinar el

contenido de dureza, utilizando como titulante una solu-

(0]

cidn estandarizada de EDTA, usar como indicador de la ti

tulacién necro de eriocromo T
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Dar por terminada la prueba de intercambio en columna, cuan
do la dureza de el efluente sea la misma que la del agua -

potable.

Desempacar la columna para utilizarla con otra muestra de
poso sulfonado obtenido con otro procedimiento de sulfona-

cion.

Agotar la muestra, bajo las mismas condiciones experimenta
les y colectar fracciones de el mismo volumen, determinar

la dureza calcica a cada fraccidn.

Cuando el material se agote, desempacar la columna y proce
der a regenerar por separado las muestras de poso sulfona-
do, utilizando una solucif6n saturada de NaCl, mantener los
productos en contacto con la solucidn salina por 4 horas,-
después de este tiempo se empaca nuevamente dentro de la -
columna y se procede a agotarla nuevamente bajo las mismas

condicicones.

lespués de agotarlo por segunda vez, se desempaca la colum

na, para luego utilizarla con la resina comercial.

OTAMIENTO DE LA RESINA.

Introducir en la columna, 20 g. de resina v medir la altu-
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ra de la resina en la columna, hecho €sto sacarla de 1la

columna.

Colocar la resina en la forma acida en un beaker de 400 ml

y cubrirla con 100 ml. de una solucidn saturada de NaCl

(40 /100 ml.), agitar la mezcla y luego dejarla en repo-

so por 4 horas.

Separar la resina por filtracidén y descartar el filtrado,
¢njuagarla con agua destilada para eliminar la mayor par-

te de cloruros.

Introducir la resina mojada a la columna y medir nuevamen

te la altura.

LEstablecer las mismas condiclones en que se agoté el poso

de cefe¢ y proceder de la misma manera.

Hucer un registro de la dureza removida y de la cantidad
de influente tratado en cada ciclo de intercambio con las
nmuestras de poso sulfonado y la resina.

Calcular la capacidad de operacidn para. cada una de las

o

muestras agotadas.
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—~ Graficar por separado, el volumen de efluente contra la -
dureza remanente (C/Co) y estimar grificamente el punto -

de ruptura o de fuga de cada uno de los materiales.

Los resultados obtenidos con la prueba de intercambio por el
método de inmersidn y la operacidn en columna, para el poso
de café y la resina comercial, se reportan en el siguiente -

capitulo.



CAPITULO IV

RESULTADOS EXPERIMENTALES DE LA PRUEBA DE INTERCAMBIO IONICO
Y DETERMINACION DE LA CAPACIDAD DE OPERACION Y DEL PORCENTA-

JE DE AUMENTO DE VOLUMEN DE LAS PARTICULAS DEL POSO DE CAFE

SULFONADO.

\ Ei_iB_l_!(j_';E’.'i_}A CENTRAL

SNIVEiREIPAD BE gL SALVADER .




CUADRO DE RESULTADOS:

PRUEBA DE INMERSION

PROC. DE SULFONACION:

PROCEDIMIENTO: 3:2:1

4:1

VOLUMEN TRA| ml DE EDTA | FACTOR DE | DUREZA TOTAL| DUREZA TO | DUREZA TO-
TADO EN LI- | CONSUMIDOS | DUREZA mg | DE LOS FIL-- | TAL DE = | TAL REMOVL
TROS . POR ALICUQ | CaCO, POR | TRADOS EN --| AGUA POTA | DA EN ppm
No TA. 1 D EDTA | PPM- BLE EN - | COMO CaCO,
((((( .TIT:_ N

1 0.3 0.45 0.937 8.43 160.78 152.35
2 0.6 3.55 0.937 66.52 160.78 94.26
3 0.9 5.30 0.937 99.32 160.78 61.46
4 1.2 6.05 0.937 113.37 160.78 47.41
5 1.5 6.25 0.937 117.12 160.78 43.66
6 1.8 6.6 0.937 123.68 160.78 37.10
7 2.1 7.5 0.937 140.55 160.78 20.23%
8 2.4 8.0 0.937 149.92 160.78 10.86

N .
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CUADRO DE
PRUEBA DE

RESULTADOS :

INMERSTION

MUESTRA REGENERADA

PROCEDIMIENTO :

3:2:2

4:2

VOLUMEN TRA

ml DE EDTA

FACTOR DE

DUREZA TO-
TAL DE LOS

DUREZA TO- | DUREZA TO-

TAL DE AGUA

TAL REMOVI

TADO EN LI- | CONSUMIDOS | DUREZA mg |FILTRADOS | POTABLE EN | DA EN ppm
TROS. POR ALICUO | CaCO; POR |EN ppm CO- | ppm COMO --| COMO CaCO,

No. TA. ml DE EpTA MO CaCOy | CaCO,

1 0.3 0.05 0.937 0.937 160.78 159.84

2 0.6 0.3 0.937 5.62 160.78 155.16

3 0.9 0.6 0.937 11.24 160.78 149.54

4 1.2 1.5 0.937 28.11 160.78 132.067

5 1.5 4.0 0.937 74.96 169.78 85.82

6 1.8 7.0 0.937 131.18 160.78 29.60

7 2.1 7.4 0.937 138.67 160.78 22.11

8 2.4 8.0 0.937 149.92 160.78 10.86




CUADRO DE RESULTADOS: 4:3
A PRUEBA DE INMERSION
PROC. DE SULFONACION: 3:2:3
FACTOR DE DUREZA TOTAL ucwmuﬁ.em DUREZA emw>r
VOLUMEN TRA | DUREZA mg | ml DE EDTA mm FILTRADOS | TAL cm;-u xmzomwmw :@-
tao s ui-| S0 PO | EQUER | ek 0 | el | ekl
No. TROS. - TA. n.o_nom
1 0.3 0.937 0.05 0.937 160.78 159. 84
2 0.6 0.937 0.05 0.937 160.78 159,84
3 0.9 0.937 0.2 3.74 160.738 157.64
4 1.2 0.937 0.4 7.40 160.73 153.38
5 1.5 0.937 1.0 18.74 160.78 142.38
6 1.8 0.937 5.0 93.70 160.78 67.08
7 2.1 0.937 8.0 149.92 160.78 10.86
8 2.4 0.937 8.5 159.29 ; 160.78 1,49

e T ————




CUADRO DE RESULTADOS: 4:
PRUEBA DE INMERSION
MUESTRA REGENERADA
PROCEDIMIENTOQ:3:2:4

+

VOLUMEN FACTOR DE ml DE EDTA DUREZA TO- | DUREZA TO- DUREZA TO-
TRATADO LN| DUREZA mg CONSUMIDOR TAL DE FIL| TAL DE : TAL REMOVI
LITROS. DE CaCO - POR ALICUO | TRADO EN - | AGUA POLA- DA EN ppm
3/ml1 EDTA | TA. ppm COMO - N COMO CacCo,
No. " Cacos | ..
1 0.3 0.937 0.05 0.937 160.78 159, 8¢
2 0.6 0.95 0.05 0.937 (60,78 159.8.
— - — e —————————— — e - ﬁ\l —_— — — S— — S
3 0.9 g+4:9387 0.25 .08 160.78 156.10
4 1.2 0.937 0.5 9.37 160.78 1571.41
5 1.5 0.937 1.5 28.11 160.78 132.07
6 1.8 0.937 6.6 112.44 160.78 48.34
7 2.1 0.937 7.5 140.55 160.78 2033
8 2.4 0.937 8.5 159.29 160.78 .49




CUADRO DE RESULTADOS:

4:5

PRUEBA EN OPERACION EN COLUMNA

PROCEDIMIENTO DE SULFONACION:

PRODUCTO REGENERADO:Z @ * | ’

-1

VOLUMEN DE ml DE EDTA|DUREZA (C) DUREZA (Co) ﬁ&mﬂﬂuy ::me> RE
thCmZﬁm - CONSUMIDOS |DEL EFLUEN DEL INFLUEN | MOVIDA MANENTE -
Litros POR ALICUO |TE EN ppm. TE ppm ppm. C/Co.
No. TA.
1 1.0 0.05 0.0 207.5 200 0.0
2 1.5 0.45 11.25 207.5 190.00 0.054
3 2.0 4.2 105.00 207.5 102.50 0.50
4 2.5 7.0 175.00 07.5 52.50 0.84
5 3.0 7.2 180.00 207.5 27.50 0.86
6 3.5 7.6 190.00 207.5 17 .50 0.91
7 4.0 7.7 192.50 207.5 15.00 0.92
8 4,5 7.9 197.50 207.5 10.00 0.95
9 5.0 8.0 200.00 207.5 7.00 0.96
10 5.5 8.3 207 .5 |.|mmu.m o.m| 1.0 ]
_4. 6.0 8.3 207.5 207.5 0.0
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CUADRO DE RESULTADOS: 4:6

PRUEBA EN OPERACION DE COLUMNA

.H ) ___‘.“ _M.:‘ .\-. =

— b

| MIED

o

to, 2.

1
i
- &

VOLUMEN DE | ml DE EDTA | DUREZA (C) | DUREZA (Co) | DUREZA A DUREZA RE
EFLUENTE - CONSUMIDOS | DEL EFLUEN | DEL INFLUEN | REMOVIDA MANENTE ~=
EN LITROS. POR ALICUQ | TE EN ppm. | TE EN ppm. EN ppm. C/Co.
TA.
No.
1 0.5 0.00 0.0 207.5 207.5 0.0
2 1.0 0.00 0.0 207.05 207.0! 0.0
| o =
-
3 1.5 0.2 5.0 207.5 202.5 0.024
4 2.0 0.6 15.0 207.5 192.05 0.072
> s e e L L e O [2-+= = e 8 = o s e = =
5 2.5 1.4 35.0 207.5 172.5 0.16
6 3.0 3.5 87.5 207.5 120.0 0.42
7 3.5 5.75 143.75 207.5 63.75 0.69
8 4.0 7.0 175.00 207.5 32.5 0.84
9 4,5 7.7 192.50 207.5 15.0 0.92
10 5.0 8.0 200.00 207.5 7.00 0.96
11 5.5 8.3 207.50 207.5 0.0 1.0




CUADRO DE RESULTADOS:

4:

7

PRUEBA DE OPERACION EN COLU!/NA

PROCEDIMIENTO:

2:2:2

MATERIAL REGENERADO

DUREZA R

VOLUMEN DE ml DE EDTA | DUREZA (C) |[DUREZA (Co) L DUREZ A
EFLUENTE - CONSUMIDOS | DEL EFLUEN|DEL INFLUEN | MOVIDA EN REM
EN LITROS POR ALTCUO |TE EN ppm.|TE EN ppm. ppm. C/Co.
No. TA. _
1 1.0 0.00 0.0 207.5 207.5 0.00
2 2.0 0.00 0.0 207.5 2097.5 0.00
S _—
3 3.0 0.00 0.0 207.5 207.5 0.00
L . ]
4 4.0 0.65 16.25 207.5 191,25 0.078
5 5.0 4.75 118.75 207.5 88.75 0.57
6 6.0 7.4 185.0 207.5 22.5 0.89
7 7.0 8.2 205.0 207.5 2.5 0.98
g 8.0 8.3 207.5 297.5 0.0 1.0
. ]
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CUADRO DE RESULTADOS: 4:8

PRUEBA EN OPERACION

PROCEDIMIENTO: 2:2:2

DE COLUMNA

VOLUMEN DE | ml DE EDTA | DUREZA (C) |DUREZA (Co) | DUREZA REMO | DUREZA RL
EFLUENTE - | CONSUMIDOS | DEL EFLUEN |DEL INFLUEN | VIDA EN ppm | MANENTE -
EN LITROS. | POR ALICUO | TE EN ppm.|TE EN ppn. C/C
No. TA..

1 1.0 0.00 0.0 207.5 207.5 0.00

2 2.0 0.00 0.0 207.5 207.5 0.00

3 3.0 0.00 0.0 207.5 207.5 0.00

4 4.0 0.00 0.0 207.5 207.5 0.00

5 5.0 0.2 5.00 207.5 202.50 0.024

6 6.0 5.4 135.00 207.5 72.50 0.65

7 7.0 7.85 196.25 207.5 11.50 0.94

8 8.0 8.3 207.5 207.5 0. 1.0
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CUADRO DE RESULTADOS:

4:9

PRUEBA EN OPERACION DL COLUILIA

MATERIAL AGOTADO:

REXYN 101 (11)

VOLUMEN DE | ml DE EDTA _o:x:N> (C) [DUREZA (Co) | DUREZA DUREZA RE
EFLUENTE - CONSUMIDOS | DEL EFLUEN [DEL INFLUEN [ REMOVIDA MANENTE -
EN LITROS. POR ALICUQ | TE EN ppm. |TE EN ppn. EN ppm. 3 £ %

No. TA.

1 3.0 0.00 ; 0.0 -.lmmmmwfilll -ltmmwmw ;.mmmw. .

2 6.0 0.00 0.0 207.5 207.5 0.00

3 9.0 0.00 0.0 207.5 207.5 0.00

4 12.0 0.00 0.0 207.5 207.5 0.00

5 15.0 0.00 0.0 207.5 Now.mlz c.oc:; |g

6 10.0 0.00 0.0 207.5 207.5 0.00

7 21.0 0.10 2.5 207.5 205.5 0.012

8 24.0 0.25 6.25 207.5 201.25 0.030

9 27.0 2.00 50.0 207.5 157 :5 0.24

10 30.0 6.00 15.0 207.5 57.5 0.72

11 33.0 7.8 195.0 207.5 12.5 0.93

12 34.0 8.0 200.0 207.5 7.0 o.%@

13 35.0 8.3 207.5 207.5 0.0 1.0




57

4:1 PROPIEDADES FISICOQUIMICAS DEL POSO DE CAFE SULFONADO

Las propiedades fisicoquimicas mds importantes desde el pun
to de vista de su uso como material de intercambio idnico -

son:

— La capacidad de operacidn.
— EI1 porcentaje de aumento de volumen de las particulas en

condiciones de trabajo.

La primera propiedad, es una medida de la cantidad de iones
removidos de la solucidén por un volumen determinado de poso
sulfonado, en un ciclo de intercambio i16nico y equivale al
tiempo de vida tGtil del material de intercambio; el porcen-
taje de aumento de volumen de las particulas estid relaciona
do con el espacio que las particulas del intercambiador sub
utilizan en el lecho de intercambio y su valor se interpreta,
como la eficiencia o rendimiento del material en condicio--

nes de trabajo.

4:1:1 CAPACIDAD DE OPERACION

Esta propiedad se determina en el intercambiador, en condi-
ciones de trabajo; el significado cuantitativo, se base en
el volumen de efluente excento de dureza que un volumen de

poso sulfonado es capaz de procesar en un ciclo de intercam

BIsLIOTECA CENTRAL
BEiVviRs IDaP DE EL BALVADESR

——— e e
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bio i6nico; la cantidad de iones removidos de el efluente,-
es 1gual al ndmero de sitios o grupos de intercambio lonico

presentes en el volumen de poso utilizado.

Analiticamente, el -numero de sitios de intercambio Se expre
san en términos de miliequivalentes de iones por mililitro
de intercambiador (meq/ml), en libras equivalentes de iones
por pie cGbico de resina (Lb/pies) o como es usual en trata
miento de aguas, kilogramos de carbonato de calcio por pie
cibico de resina (Kg/pieS). El valor numérico de la capacil
dad de operacidon determinado analiticamente, representa la
capacidad real con que el material participa en el proceso
de intercambio ionico en medio ocuoso; técnicamente, el va-
lor se interpreta como el tiempo de vida dtil de el intercam
biador y es una propiedad diferente para cada tipo de inter
camblador ionico, la cual depende de las caracteristicas es
tructurales de la matriz y de la velocidad de el efluente -

atravesando el lecho de intercambio.
4:1:2 DETERMINACION DE LA CAPACIDAD DE OPERACION

Esta propiedad se determind después de agotar completamente,
la capacidad de intercambio idénico a un volumen humedo de -
poso sulfonado; el proceso de agotamiento se controld anall
zando la dureza de los volumenes de efluente que se colecta

ron periddicamente a lo largo de el ciclio de intercambio.
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Con los resultados obtenidos se calculd la capacidad de ope
racidn de el material, por medio de ios sigulentes métodos:
Grdfico y Analitico.

Con el método gridfico, se determind el volumen de efluente -
excento de dureza, que un volumen himedo de poso sulfonado -
es capaz de procesar en un ciclo de intercambio; este volu--
men se lee de el grafico que se construye, ploteando el volu
men total ‘de efluente procesado en la prueba de carga, en --
contra de la concentracidén o dureza residual en el efluente;
el grifico representa el proceso de carga o agotamiento de -
el material y es una curva tipica en forma de"S" (ver grafi-
cos en las pags., 7 a  92. ); en la curva se Ob-
servan tres puntos que corresponden a las diferentes etapas
de el proceso de agotamiento de el poso sulfonado. E1 primer
punto estd ubicado en el origen de los ejes de coordenados,
a partir de aqui, comienza el primer segmento curvilineo de
el grédfico y se extiende a lo largo de la abscisa con un va-
lor constante de dureza residual i1gual a cero y termina en -
el punto A; este segundo punto, se conoce técnicamente como
punto de ruptura o de fuga; a partir de el cual, comienzan a
aparecer- en el efluente, los iones que causan dureza, por 1o
que el segmento de el grafico comprendido entre el origen y
el punto de ruptura, representa la capacidad de operacidn ©
vida util de el material en condiciones de intercambio;

el volumen de efluente, excento de dureza procesado hasta -
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el punto A, es equivalente a la capacidad de operaci®n.

A partir de el punto de ruptura, el poso sulfonado ha agota
do su capacidad de operacidn; no asi, la capacidad de inter
cambio i16nico, ya que aun le quedan algunos sitios por ago-
tar. EIl proceso de intercambio continua de manera incomple

2 y Mg+2 no intercambiados aparecen en

ta, los iones de ca’
el efluente y como consecuencia la dureza aumenta en forma
progresiva y el segundo segmento curvilineo se eleva abrup-
tamente, hasta alcanzar el punto maximo de el gréafico, en -
el que la concentracidén de el influente y de el efluente --
son 1guales: E1 punto B de la curva, corresponde a la satu-
racidn o carga total de el poso sulfonado, a partir de este
punto, el material ya no es capaz de retirar los 1ones y se
ha concluido un ciclo de intercambio ionico.

La capacidad de operacidn para cada una de las muestras en
estudio, se representan por el drea de forma rectangular me
dio sombreada E?;ig , delimitada por los ejes de coordenadas
y una linea vertical que parte de el punto de ruptura (punto
A) y que intercepta a la linea punteada de midximo valor en
el grdfico, la capacidad de operacién calculada en forma --
grafica, es un valor semicuantitativo y dependiendo de las

exigenclas de la calidad de el agua; suele calcularse, un -

poco mas adelante de el punto de ruptura.

El area de forma irregular acotada por la linea vertical Yy



el segmento curvilineo de el gréfico, corresponden a la ca-
pacidad residual de el intercambiador y se representa como

Eggig; la suma de las dos &areas corresponden a la capaci-
dad total de intercambio en operacién; es decir, todo el --
drea comprendida entre los ejes de coordenadas y la curva.-

(Consultar grdfico No. 1 ).
4:1:3 DETERMINACION ANALITICA DE LA CAPACIDAD DE OPERACION

El valor de la capacidad de operacién determinado analitica
mente es de orden cuantitativo y es aproximadamente igual -

al valor de la capacidad especifica de el intercambiador.

Esta propiedad se evalua en condiciones operativas para --
ello; es necesario, conocer el volumen de efluente excento

de dureza procesado en un ciclo de intercamblo; este volu--
men se lee en el grdfico, a la altura de el punto de ruptu-
ra; es decir donde la curva comienza a elevarse, también --
puede tomarse de las tablas de resultados :.de el proceso de
agotamiento de el material; ademas se debe conocer la con--
centraci6n de el influente, el peso molecular de las espe--
cies ionicas intercambiadas y.el volumen humedo de el inter

cambiador utilizado en la prueba.

La concentracién de los iones intercambiados o dureza de el

61
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influente se expresa en ppm de CaCOS, 6 en términos de mo-
laridad; el peso molecular de CaCOS, es 100 g/mol.

2 +2

La cantidad de Ca' y Mg como CaCO intercambiado --

3,
por el matexrial hasta el punto de ruptura, se calcula con

la siguiente ecuacidn:

Peso de Ca+2 y Mg+2 como CaCO3 = Vd de efluente x Molaridad x

pm CaCO3

Los gramos de Ca CO, calculados, son equivalentes a la can

3
tidad de sitios o grupos de intercambio ionico en el volu-
men humedo de intercambiador utilizado, y se expresan en -
unidades de concentracidn analiticos, como gramos de sal -

removida por litro de intercambiador humedo, miliequivalen

tes por mililitro de resina humeda, etc.

A continuacibn se presentan los cdlculos efectuados para -
la determinacidén de la capacidad de operacién de la resina

comercial REXYN (181) y de el poso de café sulfonado.

— CAPACIDAD DE OPERACION DE LA RESINA COMERCIAL REXYN (101)
DATOS:
Peso de Resina = 20 g.

Volumen humedo de la
resina

I
nN
9l
-—
o
=

L

| BIBLIOTECA CENTRAL
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Volumen de efluente a 0.0 ppm

20 litros

Concentracidén de el influente 0.00215 M (215 ppm)

PM de CaCO3 = 100 g/mol.
Peso de Ca+2 y Mg+2 como (CaCoO

n

3 20 litros x 0.00215 M
litro
X 100 g/mol = 4.3 g. de

CaCO3

En términos de g de sal/litro de resina.

4.2 g X
45.176 ml 1000 ml

=95.21 g/litro

La capacidad de operacidn expresada en meq/ml es:

3 .
95.21 g . 2 _eq 107 meq _ Litro _  1.90 meq/ml
Litro 100 g eq 3
107 ml

— CAPACIDAD DE OPERACION DE EL POSG DE CAFE SULFONADO

(Procedimiento 2:2:2)

Peso utilizade = 20

Volumen de posos humedo = 112.9 ml.

Volumen de efluente a 0.0 ppm = 4 1litros
Concentracidon de el influente = (0.00215 M

PM de CaCO; = 100 g/mol.

Peso de Ca+2 y Mg como CaCO

1
™~

3 litros x 0.00215M x 100 g/mol

= 0.86 g de CaCO3



En términos de g/litro de p

0.86 g =X = 7.61 g de C
112.9 ml 1000 ml

Capacidad de operacidn expr

761. g X 2 eq X 10° meq
Litro 100g eq

CAPACIDAD DE OPERACION PARA
(Procedimiento: 2:2:2)
Datos

Peso = 20 g

Volumen humedo = 112.9 ml

Volumen de efluente a 0.0 p

CALCULOS

Peso de Ca+2 y Mg+2 como Ca

64

0so humedo:

aCO3/1itro

esada en meq/ml

X Litro = 0.1522-meq/ml
10°m1

EL MATERIAL REGENERADO

pm = 3 litros

CO3 = 3 Jlitros X 0.00215 mol

litro
X 100 g/mol =

0.645 g de CaCO3

~

En términos de g de sal/lit

0.645 g = X = 5.71 g
112.9 m1 1000 ml

r0o poso humedo:

/litro

@ BE Eb SDALVARER |

-
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Capacidad de operacidén expresada en meq/ml

5.71 g X 2 eq X 10° meq X Litro = 0.1142 meq/ml
Litro 100 g eq  10°ml
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CAPACIDAD DE OPERACION DE EL POSO SULFONADO CON EL PROCE

DIMIENTO 2:2:1

Peso = 20 g

Volumen humedo = 137.4 ml

Volumen de efluente a 0.0 ppm = 1 litro

Concentracidén de influente = 0.00215 m

CALCULOS

Peso de Ca’’ y Mg"* como CaCO, = 1 litro X 0.00215 mol

X 100 g/mol

i

0.215 g de CaCO:,>

En términos de gramos de sal/litro de poso humedo:

0.215 g = X = 1.565 g/litro
137.4 ml 1000ml

Capacidad de operacion expresada en meq/ml

1.565 ¢ X 2 eq X 10° meq X litro = 0.0313 meq/ml
Litro 100 g eq 100 ml

NOTA: La capacidad de operacidn de el poso regenerado

litro

€S
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igual a la calculada anteriormente (0.0313 meq/ml).

4:1:2:1 DETERMINACION DE EL PORCENTAJE DE INFLAMIENTO DE -

LAS PARTICULAS DE EL POSO DE CAFE SULFONADO.

El uso eficiente de el poso de café sulfonado como material
de intercambio ionico, depende de lo que se inflen las par-
ticulas en condiciones de trabajo; este incremento de volu-
men se expresa en términos de porcentaje y representa el es

pacio que el material subutiliza en el lecho de intercambio.

Esta caracteristica, depende de el grado de entrecruzamilen-
to y de la naturaleza hidrofflica e hidrofébica de la matriz;
cuando esta es poco entrecruzada y las cadenas carboniferas
son hidrofilicas, como es el caso de el poso de café, el ma
terial subutiliza mayor espacio en la columna porque las --
particulas se inflan considerablemente; cuanto menor sea el
incremento de volumen, mayor serd el rendimiento de el mate

rial empacado.

A partir de el porcentaje de inflamiento, se deducen otras
caracteristicas relacionadas con la cinética del intercambio;
asi en los intercambiadores con matriz poco entrecruzada, -
se observan vellocidades de intercambio altas y ademds scon

selectivas en cuanto al tamafio de los iones intercambiados.

-. - ‘:J\ C E}:‘:'I‘T Q.&“L

t. 3_--|_, 1E .~‘: =il ﬁ:.‘_“‘mﬂﬂ .r.
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El espacio subutilizado en el lecho de intercambio, se cal-
cula midiendo el volumen aparente, en base seca y en base -

humeda que ocupa una determinada cantidad de poso sulfonado.

4:1:2:2 CALCULO DE EL VOLUMEN APARENTE Y DE EL PORCENTAJE DE

INFLAMIENTO DE LAS PARTICULAS.

Los intercambiadores lonicos se utilizan en forma de colum-
na empacada, el volumen que ocupan dentro de el equipo es -
aparente y se conoce como volumen bruto o de empaque. Este
volumen comprende el tamafio de las particulas, mas el espa-

cio vacio entre ellos.

El volumen bruto se determina en base a las dimensiones de

la columna de intercambiador empacado la cual es de forma -
cilindrica, por lo que el calculo se efectua con la férmula:
V =Tl (D/2). En la que Tl, es una constante, D, es el dia-
metro interno de la columna de vidrio y es igual al diame--

tro de la columna de intercambiadorj;h, es la altura de el -

lecho de intercambio en la columna.

El espacio subutilizado por el poso sulfonado se calcula, -
estableciendo la diferencia, entre el volumen aparente en -

base seca y en base humeda.



VOLUMEN APARENTE EN BASE SECA DE EL POSO SULFONADO.

(PROCEDIMIENTO 2:2:2)

DATOS
Diadmetro interno de la columna = 2.5 cm,
Altura del 1lecho = 21.5 cm.

CALCULOS
v = TT (0/2)%n
V o= 3.1416 X (2.5 cm)? X 21.5 cm.

2

<
1l

105. 53 cm

VOLUMEN APARENTE EN BASE HUMEDA DE EL POSO SULFONADO.

DATOS

Peso = 20 g.

Didmetro interno de la columna = 2.5 cm.
Altura del lecho = 23.0 cm.

CALCULOS

2

1 3.1416 (2.5 cm)

X 23 cm.
2 ~

112.9 cmj

<
1l

68
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ESPACIO SUBUTILIZADO EN LA COLUMNA

E = V (b.h) - V(b.s)

- 3
E = (112.9 - 105.53) cm
E = 7.37 cm3

PORCENTAJE DE INFLAMIENTO DE LAS PARTICULAS

$ = 7.37 cm3

105.53 cm

100 = 6.98

K X

PORCENTAJE DE LECHO DE INTERCAMBIO EFECTIVO

N

» = 105.53 cm3

3 100 = 93.47
112.9 c¢m

VOLUMEN APARENTE EN BASE SECA DE EL POSO SULFONADO

(PROCEDIMIENTO 2:2:1)

DATOS

Peso = 20 g.

Diametro interno de la columna = 2.5 cm.
Altura del lecho = 25 cm.

CALCULOS

2
V-3.1416 (2.5/2.cm)” x 25 cm

= 122.7 cm



VOLUMEN APARENTE EN BASE HUMEDA
DATOS

Peso = 20 g.

Diametro interno = 2.5 cm.

Altura del lecho = 28 cmn.

CALCULQS

V o= 3.1416 (2.5/2 cm)? X 28 cm
= 137.4 cm3

ESPACIO SUBUTILIZADO EN LA COLUMNA

E = V(b.h) - V(b.s)
E = (137.4 - 122.7) cn®
E = 14.7 cm3

PORCENTAJE DE INFLAMIENTO DE LAS PARTICULAS

¢ _ 14.7 cm?®

122.7 cm

x 100 = 11.98

PORCENTAJE DE LECHO DE INTERCAMBIO EFECTIVO

i 3
9 = 122.7 cm

137.4 cm

x 100 = 89.30
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ITI — VOLUMEN APARENTE EN BASE SECA DE REXYN (101) H

DATOS
Peso = 20 g
Didmetro interno de la columna = 2.5 cm.
Altura del lecho = 9 cm.
CALCULOS
Vo= 3.1416 (2.5/2 cm)? X 9 cn.
= 44.18 e’

— VOLUMEN APARENTE EN BASE HUMEDA
DATOS

Peso = 20 g.

Diidmetro interno de la columna = 2.5 cm.
Altura del lecho = 9.2 cm.
— CALCULOS

\"

3.1416 X (2.5/2 ecm)® X 9.2 cm.

— ESPACIO SUBUTILIZADO EN LA COLUMNA
3

E (45.16 - 44.18) cm

3

E 0.98 cm

— PORCENTAJE DE INFLAMIENTO DE LAS PARTICULAS

$ = 0.98 cm‘-5

3 X 100 = 2.22
44.18 cm

N

— PORCENTAJE DE LECHO DE INTERCAMBIO EFECTIVO
3
3

$ = 44.18 cm
45.16 cm

X 100 = 97.82
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CUADRO DNo 4-10

PROPIEDADES FISIOQUIMICAS DE EL POSO SULFONADO Y DE LA RESINA COMERCIAL, REXYN (101) H

CUADRO RESUMEN 4-10 | CAPACIDAD DE OPERACION 4 DE INFLAMIENTO |
VOLUMEN SUB % DE INFLAMIEN
PRODUCTO g/litro meq/ml UTILIZADO. TO.

POSO DE CAFE SULFO
NADO

PROCEDIMIENTO:2:2:2 7.61 0.1522 7.37 6.98

POSO DE CAFE SULFO
NADO REGENERADO

PROCEDIMIENTO 2:2:2 5.71 0.1142 7.37 ,6.98

POSO DE CAFE SULFO
NADO

PROCEDIMIENTO 2:2:1 1.565 ¢.0313 14.7 11.98

POSO DE CAFE SULFOQ
NADO REGENERADO

PROCEDIMIENTO 2:2:1 1.565 0.0313 14.7 11.98

REXYN (101} # 95.2] 1.90 0.98 2.22




CAPITULDO V

OBSERVACIONES Y CONCLUSIONES
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CAPITULO V

OBSERVACIONES

Las observaciones que se anotaron en el desarrollo de la in-

vestigacidn son las siguientes:

El poso de café debe ser completamente puro, no debe con-
tener adulterantes como, mafz o maicillo; las muestras --
que se utilizaron en esta investigacidn provienen de la -

marca comercial "DORENA".

No es recomendable almacenar por mucho tiempo el poso de

caté recolectado, porque se fermenta y atrae hormigas.

Antes de someterlo al proceso de sulfonacién, el poso de
café debe estar exento de grasas; cuando las grasas estan
presentes reaccionan con el acido sulfdrico y forman un

cuerpo microgranular soluble en agua.

Para remover las grasas es necesario que el poso de café
esté completamente seco; para ello, se coloca en una estu
fa a 105°C, por espacio de Gna hora; si el tiempo de se-
cado se prolonga, el poso de café se puede recinificar.

La sulfonacidn del poso de café se realiza en un recipien

i

— —y
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te refrigerado externamente con una mezcla hiele-sal pa-
Ta mantener la temperatura de la reaccidn abajo de 30°C;
arriba de €sta temperatura, resulta diffcil controlar la

reaccion.

La velocidad con que se adiciona el dcido sulfGrico al -
poso de café€ es, Z ml cada diez minutos y con una agita-
cidén moderada; a €sta velocidad se mantiene bajo control

la temperatura de la reaccidn.

Después de agregar todo el &dcido sulflirico, la mezcla re-
accionante se deja en digestidn por 16 horas, para que -

se complete la reaccifn.

Para aumentar la resistencia de la matriz del poso de ca
fé al ataque destructivo dei dcido sulflrico,se recomien
da tostar el poso desengrasado, por dos horas a una tem-
peratura de 350€ o bien, someterlo a un tratamiento pre-
liminar con una solucién de acido sulfGrico al 3% duran-
te una hora; en ambos casos se logra aumentar los centros

"cristalinos' en la red.

La cantidad de 4dcido sulfdrico utilizada en la reaccién
de sulfonacién se determind® por prueba y error; ya que -

no se conoce la estiquiometria de la reaccidn; sin embar
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go, se puede tomar como referencia, el contenido de celu
losa en el poso de café para estimar la cantidad de &aci-

do a utilizar.

Para trasladar el intercambiador de la forma acida a la
forma sédica, se recomienda utilizar una solucién de NaCl
en vez de, una solucibén de NaOH, porque la celulosa se -

destruye fdcilmente en un medio fuertemente alcalino.

La capacidad de operacidén de los productos obtenidos es
significativamente menor que la capacidad de operacidn -
del intercambiador comercial REXYN 101 (H); en términos
de porcentaje, la capacidad de operacidén de los produc--
tos, respecto al intercambiador comercial es de 6% para

el producto 2:2:2 y 1.64% para el producto 2:2:1

La capacidad de operacidn, la estabilidad fisica y el ta
mafio de las particulas, se mejoran notablemente si el po
so de café se tuesta antes de sulfonarlo; los resultados
del procedimiento 2:2:2 demuestran la eficacia del trata
miento; por un lado, se logra disminuir el volumen de las
particulas a la vez que se Vuelven mas compactas; en es-
tas condiciones se puede utilizar una mayor cantidad de
dcido en la reaccidn y se aumenta el nivel de substitucion
en la matriz; (ver cuadro 4-10, Pag.?2 ); en condiciones -
operativas ocupa menor espacio en la columna por lo que se

aumenta la eficiencia.
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CONCLUSIONES

Desde el punto de vista estructural, el posc de café es si-
milar a la matriz sintética de un intercambiador idénico de
ESTIRENO-DIVINILBENCENO (ver figuras No. 2 y 2-A). Las cade
nas celulosicas del poso de café serfan equivalentes a las
cadenas de poliestireno; 1los centros 'cristalinos" al elemen
to reticulante D.V.B.; asi como estos materiales tienen ca-
pacidad de adicionar grupos quimicos de intercambio idnico
del tipo sulfdénico (- SOBH), los carbohidratos del poso de
café pueden adicionar bajo condiciones controladas los mis-
mos grupos de intercambio idnico, como se ha demostrado en

la presente investigacién.

Los resultados de la prueba de intercambio i16nico demostra-
ron que el poso de café sulfonado es capaz de remover cal--
cio y magnesio del agua; aunque en mencr cantidad que el in
tercambiador comercial; sin embargo, se ha demostrado que -
se puede aumentar su capacidad de operacidén y disminuir en
cierta medida el volumen de las partfculas para aumentar la
eficacia en el procesc.
N

Por ser un producto de origen natural no es posible por el
momento, eliminar la barrera que representa el bajo grado -
de intercruzamiento de la matriz; sin embargo, en ésta eta-

pa de la investigacidn se ha demostrado que €sta desventaja



puede ser corregida.

La rapidez con que agota su capacidad de operacidén y el al-
to volumen que ocupa dentro de la columna, son por el momen
to desventajas de tipo practico, razdn por la cual el poso
de café sulfonado no podria competir en eficiencia con los
intercambiadores comerciales; a pesar de ello, el poso sul-
fonado puede ser un substituto temporal en procesos relacio
nados con 1la suavizacidn del agua potable a pequefia escala,
cuando la calidad y la demanda del agua tratada no sea rigu
rosa; también podria utilizarse en las primeras etapas del
proceso de suavizacidn de agua a gran escala, eliminando du
reza y retenlendo sé6lidos no disueltos, ello aumentaria el
tiempo de vida dtil de los otros intercambiadores utiliza--
dos en el proceso; ya saturado de sales de calcio y magne--
sio podria utilizarse para restablecer calcio y magnesio en
suelos con bajo contenido en estos elementos, sin provocar

contaminacidn; ya que es un material biodegradable, lo que

no sucede con las resinas comercilales.

Aunque en ninguna parte de la investigacidn se ha tratado
la viabilidad econdémica del proyectc para producirlo a esca
N
la industrial, los resultados y las observaciones anotadas
a lo largo de la investigacibn, prodriIan tomarse como 1ndi-

cativos para futurcs proyectos.
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Se espera que en futuras investigaclones se logren mejorar
las propiedades fisico-quimicas del nuevo intercambiador, -
de tal manera que pueda competir en eficiencia y economia

con otros tipos de intercambiadores comerciales.
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