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INTRODUCCION 

El objetivo de este trabajo es proporcionar informaci6n do­

cumentada sobre la utilización del poso de café como materia 

prima para obtener un intercambiador iónico, para remover -­

calcio y magnesio. 

En esta investigaci6n 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 fines distin 

tos a los que tradicionalmente se le ha dado en nuestro me-­

dio; la obtención de un intercambiador iónico, es solo un o -

de los tantos productos en que se puede convertir éste abun­

dante sub-producto de la industria del café soluble. 

Se escogió este tema como trabajo de graduación, porque a 1 

fecha no se ha realizado en el país, ningún tr abajo con el 

propósito en mención; con la investigación se pretende est~ 

blecer un marco de referencia experimental, del cual se pu~ 

dan extraer elementos de juicio para poner en archa un a i n 

vestigación sistemática y contínua, encaminada a encontrar 

una utilidad económica víable al alto volumen de po so de c a 

fé que por hoy se desecha o se destina a procesos de poca en 

vergadura. 

i 



Uno de los problemas que incidieron notablemente en el desa­

rrollo y finalizaci6~ de la investigación fu~, la escasa in­

formación en la literatura consultada respecto a las condici~ 

nes en que deberfa realizarse la sulfonaci6n del poso de ca­

f~, por lo que fué necesario realizar catorce procedimientos 

de sulfonación, en los que se modificaban las condiciones ex 

perimenta1es de la reacción; la evaluación de los procedimie~ 

tos se hizo en base a las caracterfsticas ffsicas que los pr~ 

duetos presentaban. 

En este informe se reparten las etapas atrav~s de las cuáles 

se llevó a cabo la transformación de poso de café en el inter 

cambiador iónico; se inició con un estudio de la estructura 

y reacciones de los componentes del poso de café y la deter­

minación de algunas propiedades físico químicas del tejido,­

que son importantes para obtener el intercambiador; posterio~ 

mente se desarrollaron los procedimientos de desengrase y de 

su1fonaci6n del poso de café, con lo que se establecieron los 

procedimientos propios de la investigación; con los productos 

obtenidos se hicieron pruebas de intercambio iónico y se de ­

terminó la capacidad de operación y el porcentaje de incha-­

miento de las partfculas de lGS productos sUlfonados, estos 

resultados se compararon con los de una resina comercial (R~ 

xyn 101). La capacidad de operación de los productos obteni­

dos, resu lto menor que la del intercambiador comercial, no -

ii 



así el porcentaje de inflamiento que resulto mayor. 

Finalmente se incluyen las obse r vaciones mas importan t es ll~ 

vadas a c abo a lo largo de la investigaci6n y la c on clusio ­

nes respectivas; se inc luyen también diagramas y figura s que 

hacen mas objetivo el desarrollo de este trabajo. 

Con los resultados obtenidos en esta etapa de la investiga­

ción se espera despe rtar el interés en las personas estudio­

sas p a ra que continuen amp liando la investigaci 6n qu se ha 

iniciado, ya sea con el objeto de mejorar las propiedades fi 

si co qufmicas del intercambiador iónico obtenido o bién para 

que se exploren otras áreas en las que se pueda aprovechar el 

v alor industrial del poso de café. 

iii 



OBJETIVOS 

OBJETIVO GEN ERAL. 

Transformar el poso de c afé mediant e un proceso de sulfona­

ción en un intercambiador de iones de cal c io y de magnes io. 

OBJETIVOS ESPE CIFICaS 

1.- Determinar algunas propiedades fisico químicas del poso 

de café . 

2 .- Establecer las condiciones experimentales 6ptimas para 

desarrollar el mejor proceso de sulfonación. 

3 .- Determinar experimentalmente el proceso de intercambio 

iónico, entre el poso de café sulfonado y una solución 

electrolítica. 

4. - Comparar la efic i encia del intercambiador iónico obteni 

do, con uno de tipo comercial (REXYN 101). 

5. - Evaluar cuali - cuantitativamente las propiedades físico­

químicas capacidad de in tercambio ión ico, y el aumento 

del vo lumen de las partículas del intercambiad or iónico 

obtenido. 

6. - P roporc ionar información básica necesaria en este campo 

para futuros trab ajos de investigación. 

iv 



CAPITULO I 

CARACTERIS TI CAS ES TRUCTURALES y REACCIONES QUHn CAS DE 

LOS COMPONENTES DEL POSO DE CAPE 



]_- CaMPO E TES DEL POSO DE CAFE 

Recién salido del percolador (el poso de café) retiene una -

gran cantidad de agua, restos de cafeína , materias grasas y 

colorantes; excento de ellos,el poso de café es un material 

liviano, amargo, de aspecto poroso e insoluble en agua; es­

tá formado por un tejido de consistencia semi-liñoso-espon­

jaso de color café claro. 

Los componentes principales del tejido son polisacáridos co~ 

pIejos de alt o peso molecular, corno se muestra en el cuadro 

1 : 1 

CUADRO 1: 1 

COMPONENTES DEL POSO DE CAFE 

Componente 

Celulosa 

Hemicelulosa 

Pen tosanas 

Lignina 

Almidones 

Azúcares 

Sales Minerales 

Porcentaj e 

so - 60 

1 2 - 20 

S 

s 

2 

2 

1 
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El polisacárido más abundante es la celulosa y constituye la 

parte básica de la macro -estructu!a; 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 hemicelulósas; en conjunto forman el material de 

relleno entre las cadenas celulósicas 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 polisacáridos con propiedades estructurales -

semejantes a las de la celulosa; entre estos grupos estan: -

xilanas, manánas y galactánas, según 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 unión entre l a s 

múltiples microfibrillas de los diferentes componentes d el -

tejido; éste grupo de polisacár idos constituyen una famili a 

de ocho homopolisacáridos de cadenas lineas cortas no ramifi 

cadas y son las siguientes: (+) xilosa, (+) Ribosa, (+ ) ara­

binosa, (-) apiosa y sus correspondientes isómeros. 

1:2 ESTRUCTURA DE LOS COMPONENTES DEL POSO DE CAFE 

La mayoría de los componentes del tejido son macro moléculas 

o polímeros naturales, formados de monómeros polihidroxila-
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o polímeros naturales, formados de monómeros pOlihidroxila-
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dos de estructura cetálica, ya sea en la forma piranosa o fu 

ranosa; la unidad estructural de estos polímeros puede ser -

la misma a 10 largo de la cadena, o estar asociada con otra 

unidad monómera diferente; el mon6mero puede ser una hexosa 

(C 6H1Z0 6 ) o bien, una pentósa (CsH
1 
0°5)' los polímeros que -

se form an en ambos casos son: una polihexósa y una polipent~ 

sa respectivamente y se representan por las fórmulas genera-

les: (C6H100 S ) n y (CSH804 )n' Al primer grupo pertenece 

la celulosa, en la cual la unidad monómera es la c;t..- D-gl uc~ 

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

forma ~-D-glucopiranosa. 

Cuando dos unidades c;:.L..- D-glucopiranosa, se unen en las posi­

ciones 1 , 4, mediante enlaces P -glicosfdicos se forma una -

cadena celulosíca que contiene entre 2000 y 9000 unidades de 

O<-D-glucosa (10). 



· .... 

Cada unidad de 0(- D-glucosa en la celulosa, tiene tres gr~ 

pos oxhidrilos, un primario y dos secundarios; La unidad mo . 

nómera de la celulosa es un dimero (celobiosa) y tiene la -

siguiente estructura : 

H 
____ ~CH20.,....o 

-.'0 - H 

H 

L 
H OH I 

I H H 
H 

Celulosa 

H 1 
I 

···.1 
I 

. 
.J ' 

4 

Las cadenas de la celulosa se mantienen estrechamente unidas 

por medio de puntos de hidrógeno; entre l os grupos oxhidri-

los de l as cadenas vecinas, hasta formar paquetes compac tos 

o microfibrillas; la colección de microfibrillas conforman 

una fibrilla de longitud y grosor variable , cuando éstas s e 

unen longitudinalmente las cadenas s e alargan. 

En tr e las cadenas de celulosa, se localiza una basta red de 

capilares que son ocupados por el resto de los polisacáridos 

que constituyen el tejido; estos polisacáridos se denominan 

ma terial de relleno, entre los que caben mencionar a las he -

mi celulos as, pentosanas, algunos azúcares de cadena corta, -
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almidones y el gluc6sido lignina. 

Las hemicelulosas son polisacáridos complejos, no celu16ni-

cas, no pectinicas y se encuentran íntimamente unidas a las 

cadenas celu16ricas; sus unidades las pueden ser ver iguales 

o diferentes y pueden formar cadenas lineales o ramificadas 

de menor longitud que las de celulosa; al igual que éste po-

lisacárido, las hemicelulosas son insolubles en agua. 

Las unidades manosas estan unidas por enlaces )f-glicosídicos; 

por lo que las xilanas, son estructuralmente parecidas a la 

celulosa por el hecho de que su unidad manosa es del tipo D-

x ilopiranosa unidas en las posiciones 1,4. 

1 
CfH 

C"'-~ /0'x ~ 
H H H" 

I 'C.H,..- O 
I 

l 
\J. 

1 D- )<. \ LC> ?l RA t-l o ~ t.. 

La unidad manosa de las mananas es la D-manopiranosa, unida 

de igual manera que las xilanas; pero se diferencian porque 

'las mananas presentan corno cadena terminal unidades de D-Ga 



lactosa, por ello sus cadenas son mas largas. 

OH .., 
1 
I 

'e 
1" 
I 

L D- GAL"C. TO SJ\ 

De todas las hemicelulosas, las Galactánas son l as más rami-

ficadas, la unida d manosa es la galactosa que está enlazada 

6 

predominantemente en las posiciones 1 y 6; en el carbono tres 

se unen cadenas laterales 
------eH] 

y pentosanas y de L-arabinosa. 

I 
. ',' f~ -O\H 

K í'" I¡ '-O-f"' 
OH C C H C---O 

1 I 1/ 'H l 
H OH C OH H e-o-eh, 

ESTRUCTtH?.A DE. 
UAJt., GALA CfA I ~ 

1 \1 I I • 

HO c---e l 
H c---o 

I , 1/ 'H \ ¡H 
H o e OH H e-o~ 

¿H '; 1 \ i 1/ 
.' OH C C 

I H 
H e o 1'/ '-H \. H OH 
e O M H c~ o---
1\' i/ 
OHC-- C 

H '"' 
Las pentosanas son polfmeros de cadena c o rt a y fo rman parte 

de cadenas laterales de algunas hemicelulosas que a manera 
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de puentes mantienen unidas a las cadenas vecinas de hemice-

lulosa con la lignina. 

La unidad estructural es una pentosa (C SH804) n de estructu 

ra acetálica en la forma furanosa, con enlaces J ,4-~-glico ­

sídicos; como grupos terminale s de las pentosanas son frecuen 

tes radicales fosfáto s y la lignina. 

OH 

rQr0GH] 

C.OOH ~ I H ~O ~1h. 
~tH-CH -eH -CH-I.>· ...... J Y~'b 

COOH ' © 
1 I u .. I/ ~ 

¡ r O O CHj l H OH 
0\1 

L¡GNiN A 

H OH 

ó 

OH , 
P-O ' 
I 
OH 

Entre los paquetes de fibrillas de el resto de polisacáridos 

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 t oda la matriz. Ex i sten evidencias de que la lignina 

se deriva del glucosido coniferina, el cual se forma en los 

primeros estadíos de desarrollo del tejido leñoso (12), pos-

teriormen te se transforma en alcohol coniferí lico y esto en 
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lignina a través de una polirnerizaci6n ox ida ti va. El proce­

so se desarrolla paralelo al envejecimiento del tejido. 

e,H .. Os) O (O /H"-CHC H,OH 

O{30 

COti\t='E:~' NA· 

Z HO(O/H:CHCH...ofl 
CH30 

[o 

AlCfl+tO L co~r f5RlLico 

1:3 REACCIONES DE LOS COMP0 1ENTES DEL POSO DE CAFE 

Por su composici6n química el poso de café es un material al 

tamente reactivo debido a que está constituído en su mayor -

parte de carbohidratos complej os (ver cuadro No. '1. :" Pag. 1 ) ; 

las unidades estructurales de las cadenas de los polisacári-

dos, contienen una gran cantidad de grupos oxhidrilos prima-

r ios y secundarios q ue constituyen los principales sitios --

reactivos de la matri z carbonada; además de estos, entre las 

unidades estructurales y las caden as vecinas s e localizan -­

ot ros sitios reactivos. Como enlaces f - glicos ídi cos y enlaces 

de tipo ester; asi como el anillo aromático de la lignin a .-

Todos estos sitios se localizan tanto en la superficie, como 

en el interior del tejido. 



En contacto con un oxidante fuerte como el ácido sulfúrico, 

todos los sitios reaccionan simultáneamente y en forma vio-

lenta, la matriz se convierte en carbón debido a la gran -­

avidez de a gua del ácido sulfúrico, lo s enlaces ¡§ -glicosí­

dicos y de tipo ester se rompen y e l tejido se convierte en 

un s61ido micro granular; la cantidad de calor generado en 

la reacción es suficiente para que el tejido se queme, como 

se ve en la r eacción que se lleva a cabo. 

Controlando externamente la temperatura de la reacción y la 

cant idad de ácido sulfúrico, es posible substituir parcial 

o totalmen te los grupos oxhidrilos de los po lisacáridos por 

grupos sulf6nico (- S03H) y sulfato ácido 

que la estructura carbonada sufra daños considerables; esta 

9 

reacción de substi tu ción es po sibl e debido al caracter nucleo 

filico de lo s grupos alcoh6licos primarios y secundarios, -

los cuales s on capaces de desplazar grupos oxhidrilos proto-

nadas del ácid o sulfúrico, para formar una sal org ánica (12) . 

El proceso ocurre de la man era siguiente: 

+ 

HSO
- . AC . Protonado. 

HZOS03H + 4 



fH r H03S ° H 

I I + 
R - e e CHZOH + HZOS03H --=") R C C - CH ZOS03 H 

I I I I 
H OH H OS03H 

Carbohidrato ac.protonado Sulfato ácido. 

Las regiones de la matriz, mas accesibles a la substitución 

son las cadenas celu16sicas con menor inpedimento estéríco; 

las menos acces ib les s on los centros 11 cris t alinos" donde la 

substitución procede con mayor dificultad porque los centros 

estan protegidos. 

La substitución de los grupos oxhidrilos por radicales sul-

f6nicos C-S03H) se desarrolla en etápas para evitar que la -

matriz se dañe; el método consiste en someter al poso a un -

tratamiento preliminar con una soluci6n diluíd a de ácido sul 

furico 0.1 M. en esta etapa, las cadenas se dilatan y ocurre 

una" cris tali zac i ón" en las re g iones in te rf i b ri 1 ares; el au --

mento de fibras cristalinas modifica notablemente la estruc-

tura de la matriz por lo que se vuelve mas insoluble y resi~ 

tente debido a que el grado de reticulación es mayor. La ma-

triz ya modificada se trata con una cantidad mayor de ácido 

sulfúrico, co n lo cual se substituye la mayor parte de los -

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

10 
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ta etapa se puede aumentar el nivel de substi tución , utilizan 

do nuevas cantidades de ácido sulfúrico; la consistencia y la 

forma de las part i cula~ se mejoran de spu€s de tostar el pro -­

dueto sulfonado. 

Otra manera de lograr niveles de substitución en la matr iz en 

un solo paso consiste en tostar el poso de café desengrasado 

a una temperatura de 350 0 durante una hora; con este tratarnien 

to se forma un número mayo r 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 -­

f orma un galactomanan o (1); con lo cual se logr a aumentar el 

número y tamaño de los centros "cristalinos"; el resultado es 

una macro estructura con un mayor grad o de ret iculación, las 

part ícul as d el producto son más compactas y resistentes al -­

ataque del ácido sulfúrico, por lo que s e puede utilizar una 

mayo r cantidad de ác i do concentrado y lograr de esta maner a 

un nivel de substitución mucho mayor . 

Si los procedimiento s de sulfonación se desarrollan tomando -

en cuenta estas consideraciones, es posible substituir con -

buen os rendimientos la mayorí a de los grupo s oxhidrilos de -

los polisacáridos de l poso de café . 
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Simultaneamente a la esterificación de los grupos oxhidrilos 

de los polisacaridos, el anillo aromático de la lignina rea c 
, -

ciona con el ácido sulfúrico a través de un mecanismo de sul 

fonac i6n; en el cual, los átomos de hidr6geno del anill o se 

substituyen por grupos sulf6nicos. En esta reacción la espe-

cie activa es el trióxido de azufre (S03) , que es el compo-­

nente principal del ácido sulfúrico (15). 

En un paso preliminar, el ácido sulfúrico presenta el siguie~ 

te equilibrio: 

( 14 ) 

Luego el anillo es atacado e lectrofílicamente por el radical 
+ 
S03 y se form a el ácido sulfónico. 

O-'? 0 50
:

6 

) + '=0 ===== H 
+, I o H 

(A) 

OS0 9 

I 3 

~ 

OH 
t!l I 

+ H-ú=!:i=ú 
I 
VIl 

o-SO, H 
+ B,sO. 

Estructuralmente el poso de café sulfonado es análogo a cual 

quier intercambiador iónico~ por que al igual que estos está 



constituído por dos partes : una no polar, insoluble en agua 

representada por la macroestructura carbonado que sirve de 

soporte a los grup os sul fónico s (-S03H) y sulfato ácido 

(HS04) 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 soluci6n que conten ga 
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iones calcio y ma gnesio u otro tipo de cati6n; en el proceso 

+ de intercambio el contraion del grupo polar (H+ONa ) del po-

so sulfonado se permuta con un catión de la solución de igual 

manera que los intercambiadores iónicos de naturaleza catio 

nica. 

2R - S03 H(S) + +2 
Ca(aq) (RS0 3) 2 Ca + 2H+ 

(s) 

2R - S03H(s) 
+2 ~ (R -S 0 3)2 + 2H+ + Mg ( aq) Mg 

< 
(s ) 

+ ~ R - S03Na(s) + H+ 
R - S03H(s) + Na 

( aq) ~ 



CAPITULO I I 

PARTE EXPERIMENTAL 

- DETERMINACION DE HUMEDAD, GRASAS Y -

SOLIDOS VOLATILES EN EL POSO DE CAFE. 

PROCEDHIIENTOS DE SULFONACI ON PARA -

OBTENER EL INTERCAMBIADOR IONICO y -

SU TRANSFORMACION A LA FORMA SODI CA. 
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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 ne ces ari o eliminar antes -

de proceder a remove r las materias grasas; por otra parte -

es neces ario det erminar el contenido de humedad o agua ret~ 

nida, porque en base a este parámetro se puede c alcular la 

cantid ad real de materia orgánica disponible en un volumen 

bruto de poso de café mojad o, también es posible calcul ar -

el volumen de electrolito re t enido por el material, después 

de un ciclo de intercambio. 

2 :1:1 CONTENIDO DE HUMEDAD 

PROCEDIMIENTO 

Pesar en cajas de alumini o taradas y con cierre hermético 

aproximadamen te 5 g . de poso de café, recien salido de el 

percolador . . 

- Colocar las cajas destapadas con la muestra en una estufa 

a 1050 por 24 horas . 

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

secador. 

- Pesar las cajas tapadas y determinar por dife renci a de pe­

sos el contenido de humeda d . 
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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 
fUESTRA HUMEDO (g) SECO (g) DE HUMEDAD HUMEDAD 

1 4.857 1 1.2847 3.5724 73.55 

2 4. 7046 1. 1863 3.5983 76.48 

3 5.2715 1 . 6451 3.6264 68.79 

4 5 . 0231 1 . 3323 3.6908 73.47 

5 5.399_6 1. 3491 4.0505 75.08 

6 5.2 548 1 . 7703 3 . 484 5 66 . 31 

PROMEDIO Xa=5.0851 Xb= 1 . 4279 Xh=3.6704 X=72 . 28 

2:1:2 CONTE IDO DE GRASAS 

La remoc i6n de grasas s e ha c e c on objeto de evitar que el p~ 

so de café se resinifique e n el procesQ de tostádo y para 

que no se forme un p r oducto microgranular cuando se hace re -

accionar con e l ácido sulfúrico. 

A nivel de laborat o rio , esta operac i 6n se desarrolló con los 

siguientes métodos : 
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a ) Extr a cción con aparato SQXHLET, utilizando como solvente 

de ex tr a cci6n ETER DE PETROLEO. 

b ) Ex tr a cci 6n po r MACERACION REPETIDA, utilizando como 501-

vent e de extracci6n TRI CLORO ETILENO. 

Los mé t o dos de extracción de grasas son ampliamente conocidos, 

por lo q u e s e omite la descripción d e las t é cnic a s y solamen-

te se report a la cantidad promedio de grasa removida. 

CUAD RO DE RESULTADOS 2:1:2 

-

PES O S IN PESO GRASA 
MUEST RA DESENGRASAR ( g) DESENGRASADO ( g) REMOVIDA (g) 

1 20 .0000 18.588 2 1.293 5 

2 20 .0000 18.6272 1. 2 106 

3 20 .00 00 18.5259 1.3 509 

4 20 . 000 0 18.4740 1. 44 53 

5 20 . 000 0 18 . 564 5 1.3 550 

PROME DIO I 20 . 0000 X=18.555 9 X=1.33 26 

2:J:3 DETERMI ACIO DE SOLIDOS VOLATILES 

Los di versos pol i sacaridos que constituy en al poso de c afé, -

se determinaron en forma conjunta y se reportan en el análi-

sis corno , s6lid os v olátiles; tal determinaci ón se hizo c on -
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objeto de establecer una posible relación de pesos de ácido 

sulfúrico y poso de café~ para desar rollar el proceso de sul 

fonación. 

Para determinar la cantidad de polisacaridos se quem6 en una 

mufla a 600°C una muestra de poso de café seco y desengrasa-

do; luego, se estableció la diferencia de peso entre la mues 

tr a sec a y el re síduo o ceniza. 

Los resultados obtenidos demuestran que el 98 . 62% en peso son 

polisacaridos; el residuo 1.38% una mez cl a de 6xidos de pot~ 

si o, sodio, hierro, magne si o y manganeso. 

CUAD RO 2 : 1 : 3 

PESO PESO DE SOLIDOS 
MUESTRA SECO ( g) CEN I ZA (g) VOLATILES ( g) 

1 1 . 0000 0 . 0145 0 . 9855 

2 1 . 0000 0 . 0136 0.986 4 

3 1 .000 0 0 . OJ2 6 0.987 4 

4 l. 0000 0 . 0147 0.985 3 

5 1 . 0000 O. 01":' / 0. 986:) 

6 1 .0 000 0.0 13 7 0.986 3 

PROMEDIO Xa==1.0-000 Xb == 0 .OJ38 Xc == 0 . 986 2 

, 
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2: 2 PROCEDI MIENTOS DE SULFONACION PARA OBTENER EL INTERCAMBI A 

DOR I ONICO y SU TRANSFO~IACI ON A LA FORMA SODICA. 

Con objeto de seleccionar las condic iones 6ptimas para el pr~ 

ceso de sulfonación de el poso de café, se desarrollaron en -

forma distinta, seis procedimientos de los cuales se selec-­

cionaron dos . El resto de los procedimientos se descartaron -

debid o a que los productos obtenidos, presentaban caracterís­

ticas fí sic as poco satisfactorias, por lo que no serán descrl 

tos; no obstante, c on objeto d estable cer una relación, en-­

tre las car a cterísticas de los productos y las condiciones ex 

pe rimentales de los procedimientos, se incluyen en el cuadro 

de resumen al fina l de este capítulo . 

Los procedimientos seleccionados se desarrollaron de dos man e 

ras diferentes: en el primer procedimiento, el poso de café -

se sulfonó inmedia tamente d espué s de desengrasado. Se utiliz~ 

ron 200 mI. de H2S0 4 3 . 55 M Y se controló externamente la tem 

pe ratur a de la reacción , uti lizando u n bañ o de hielo . 

En el s egundo procedimiento , el poso de café desengrasado se 

tost6 en una estufa hasta una temperatura de 350°C, antes de 

sulfonarlo con 200 mI . de ¿cido sulfGrico 18 M Y se controló 

externamente l a temperatura de la reacci6n, como en el método 

an terior . 
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Los procedimientos se desarrollaron de la siguiente manera : 

2: 2:] PROCEDIMIENTO DE SULFONACION (1) 

En un Beaker de 1000 mI. refrigerado externamente con una 

mezcla de hielo y sal ~ se colocan 200 g. de poso de café 

desengrase, un term6metro y un agitador. 

Preparar 200 mI. de una soluci6n 3.55 M de ácido sulfúri­

ca. 

Colocar la soluci6n ácida en una ampolla de separación y 

agregarla al poso de café a una velocidad aproximada de -

2 ml . /min. , para evitar que la temperatura de la reacci6n 

no sob re pase los 30°C. 

Agitar moderadamente el contenido d e el beaker mientras -

se está agregando la soluci6n ácida; si la temperatura s~ 

brepasa los 30°C, suspender la adición de el ácido y esp~ 

rar que baje la temperatura, y luego continuar. 

Después de haber agregado todo el ácido, dejar en reposo 

la mezcla durante 16 horas . 

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

agitar ocasionalmente la mezcla. 
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Separar por filtración el poso sulfonado, utilizar un ce-

dazo de malla fina para evitar que las p artículas fi nas -

se es capen . 

Lavar el producto con porclones de 200 mI de agua dest i l~ 

da hasta que estos no formen un precipitado con una solu-

ci6n de BaC1 2 · 

TRAN SF ORMAC ION DE EL INTERCAMB IADOR ACIDO A LA FORMA SODICA 

Poner el producto obtenido en un Beaker de 600 mI y cubri~ 

lo con 200 mI d e una soluc i6n saturada de NaCl c omercial. 

Dejar en reposo la mezcla por 24 horas. 

Pasado este tiempo , sep a rar el producto por filtraci6n y 

lavarlo con agua des til ada o desionizada, para eliminar -

el ex c eso de NaCl y HCl que se forma en el proceso . Medir 

el pH de el último lavado. 

Tratar el producto con 1 00 mI de NaOH 180 0 Be (13 %) a 45°C, 

agitar ocasion almente por 10 minutos y dejar en reposo por 

J6 horas. 

Separar el producto y lavarlo con agua destilada o desio ­

nizada, tomar el pH al último lavado, si el pH está abajo 
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de 8, agregar JO mI de Na ZC0 3 . 

Secar el producto a temperatura ambiente, luego colocarlo 

en una estufa a 105°C para eliminarle la humedad residual; 

posteriormente tostar el producto .a J75°C por 2 horas. 

Pesar el producto, observar la forma de las partículas y 

su consistencia al tácto y comprobar sus propiedades de -

intercambio ionico. 

2: 2 : 2 PROCED 1 HE TO DE SULFONACION 11 

En un . beak er de 100 mI refrigerado externamente con una -

mezcla de hielo y sal, se colocan 200 g de poso de café -

des engras ado y tos tado a 350 oC por una hora. 

Desde un embudo de separaci6n se agregan 200 mI de ácido 

sulfúrico concentrado eD=1 . 84 g /C ) a una velocidad prome­

dio de 2 ml/min ., teniendo cuidado que la temperatura d e 

la reacción no sobrepase los 30°C. 

Des pués de agregar todo el ácido, agitar la mezcla moder a 

damente por 45 minutos. 

Dejar en reposo la mezcla por 16 horas a temperatura ambien 

te. 
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Pasado este tiempo agregar JOO mI 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 

tanda. 

Separar el material por filtraci6n, dejar el producto en -

el embudo y continuar lavando con agua destilada hasta eli 

minar el ácido residual. Medir el pH de el último lavado. 

TRANSFORMACION DE EL INTERCAMBIADOR ACIDO A LA FO~1A SODICA 

Escurrir el producto y después transferirlo a un beaker 

de 600 mI, agregar 200 mI de NaOH 0.5 M agitar la mezcla 

y luego de jarlo en reposo durante 8 horas. 

Separar el producto por fil traci6n y lavar con agus des ti-

lada, hasta que los lavados sean completamente claros. 

Escurrir el produc t o, secarlo a temperatura ambiente y-

después a 105 0 C por dos horas, para eliminar humedad resi 

dual. 

Pesar el producto seco y comprobar sus propiedades de ln-

tercambio ionico. 

x 
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Seguidamente se incluye un cuadro resumen en el cual se des­

criben susci nt amente, las c ondiciones de la reacción de sul ­

fon aci 6n , para c ad a procedimiento, lo s t ra t am i entos que se -

le dieron al p oso de c afe al p rinc ip i o y en las fases in ter­

medias de el proceso y las caracterís~icas físicas de cada -

uno de los productos obtenidos con l os p roced i mientos que se 

h an descri to, así como los que se obtuyieron con los procedi 

mientos que se descartaron . ( (Prcx::. 3:2: 1, 3:2: 2, 3:2:i y 3:2:4 ). 

Las prop iedades de intercambio ionic o de lo s product os obteni 

dos se rán determinados en el si gui ent e c apítu l o. 



CUA DRO No . 2 : J RESU~!E N DE LOS PROCIDH!IENTOS y CARACTE RISTI C/\S DE LOS PRODUCTOS OBTENI DOS 

PROCEDIMI CNTO No. 3:2:1 3 : Z : Z 3: 2 : 3 3:Z:4 2:2:2: 2:2:1 

Cm ti dad de poso de café utilizado 500 g 150 g ZO O g 300 g ZOO g 200g 

Cantidad de HZS04 ( D= 1 . 84 g 1 c c ) 500 mI 276 g 70 g 300 g 200 g 38 mI 
420920 g 150 mI 38 mI 163 mI 108.7 mI 70 g 

Tiempo de contacto-poso-acido 16 h 16 h 16 h 16 h 16 h 16 h 

Sin 
Tempe r atura de Reacci6n Control 30 eC 30°C 30 eC 30°C 30 ° C 

.---, NaCl J. Conc ento y Cantid ad de NaCl y 37% P/v 37% P/v 37% P Iv 37% P/v 37% P Iv 37% P/v 
11 m 
:;¡ fD 

500 mI 550 mI 500 mI 100 mI ZOO mI 111 r NaOH ut ilizado par a ob tener forma · -! O Sodica - 5N 18°Be IN 18°Be 0.5N ., -i 

• fTI 11 .0 
Tiempo de contacto NaOH-Poso Sulf. 8 h 12 h 5 h 24 h 8 h :> -

~(') 350 oC ZOO ec 150 oC 300°C 175°C 350°C 
• fTI Temp eratura y Tiempo de Tost ado 
• Z 4 h 3 l/ Z h 3 h 4 h Z 112 h 4 h 
lO -i 
= ;Q 82.3 g 64.8 g 56.6 g 3Z . 4 g 117.35 g 195.0 g a > 
• r-

Rendimi ento y Porc en taje 16.46 % 43 . 2 % Z8 .30 ~ 10.80 % 58.67 % 97.5% • 
Café 

Color del Producto Negr u Negro Claro Neg ro· Negro Negro 

Dureza Cons is ten Dureza Consisten- Dureza Dureza 
Consis t encia al Tacto Me-di a c ia ligera ~Iedia ia ligera Media Media 

Solubilidad Agua Insoluble Colorea Colorea Colorea Insoluble Insoluble 

T~I1l:lño y Esfericidad de l as - 20 -40 mes } ZO-40 Mesh ZO-40 ~ ! esh ZO-4 0 Mesh ZO-40 Mes!' 20-40 Mesh 

~'lrtíclllas ~! edia Media ~ ! e d ia Media Media ~!edia 
------ ---- ----------- --- ----

I'.J 
lJ1 



e A P I TUL o III 

DESARROLLO DE LAS PRUEBAS DE INTERCAMBIO IONICO y DETEm1INA 

CION DEL PROCESO DE INTERCAMBIO IONICO EN EL POSO DE CAFE -

SULFONADO 
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3:1 METODO DE INTERCAMBIO IONICO 

Los procedimientos que se describen se desarrollaron con ob­

j e t o de evidenciar el intercambio de iones entre el poso de 

café sulfonado y una soluci6n de prueba; ésta propiedad se -

det e rminó midiendo la concentraci6n de calcio y magnesio en 

e l a gua de prueba, antes y después del contacto con el poso 

sul f onado. 

Las pruebas se desarrollaron utilizando los siguientes méto­

dos : 

1) ¡,1ETODO DE 1 Nt-IERS ION 

II ) METODO DE OPERACION EN COLUMNA. 

Con el primer método se evidenció el proceso de intercambio 

iónico y se determinó la naturaleza química de los grupos de 

int er c ambio y l a estabilidad , física de las muestras en estu­

dio. 

Con l os r esultados del agotamiento del material en operaci6n 

e n c olumna se determinó la capacidad de oper ac ión y el aumen 

to d e vo l úmen de las partículas del intercambiador; estos re 

sult ados s e compararon con los datos ob~enidos en el proceso 

e a go t amiento de una resina de intercambio i6nico comercial 

ago t ad a en las mismas condiciones de laboratorio. 
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1 METODO DE INMERS 1 ON 

El intercamb io ión ico se puede establecer de dos maneras di­

ferentes: el método de Inmersión y e l mét odo de Operación en 

Columna. El primero consiste en agitar en un recipient e abie~ 

to, una cantidad de inte r cambiador s6lido con un volumen de 

~olución problema , luego se deja que el s istema se acerque -

al equilibrio y de spués se separa de la soluci ón por filtra­

ción y se rep ite el procedimiento hasta que el intercambiador 

se agote. Este método no tiene aplicación industrial debido 

a que es n ecesario us ar una gran cantidad de intercambiador 

y el sist ema no al canza el equilibrio. A pesar de es tas des­

ventaj as ; el método de inmersi6n es una técnica r~pida y se~ 

cilla de uso común en el laboratorio y se utiliza co n frecuen 

Cla para c arac terizar la naturaleza química de los grupos de 

intercambio i6nico y evaluar cualitat ivamente el g rado de re 

ticulac i6n de la mat ri z de los interc ambiadores. 

3:2 PARTE EXPERIMENTAL 

PROCEDI 11 ENTO 

Pesar 20 g de poso sul fonad o en la forma sódica, coloca~ 

lo en un beaker de 400 mI . y cub r irlos con 200 mI. de -- ­

agua destilada o desioniz ada, de jar la mezcla en reposo -

dur ante 24 hor a s para que el materi al se hidrate complet~ 

mente . 

Pasado este tiempo, separar e l in~ercarnbiador de el a gu a 



por filtración y descartar el filtrado. 

Trasladar el poso mojado a un beaker de 1000 mI. y agre­

gar 300 mI. de agua potable a la que se le ha determina­

do la dureza debido a calcio y magnesio. 

Agitar ocasionalmente el contenido de el beaker, después 

de media hora separar el poso de el agua por filtración 

y guardar el filtrado. 

Determinar analíticamente el contenido de dureza cálcica 

a los filtrados, por complejimetría con EDTA, utilizando 

corno indicador negro de eriocromo T. 
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Si la dureza de el filtrado es menor que la de el agua -

de chorro, se repite nuevamente la prueba de inmersión -

con la misma muestra y otros 300 mI. de agua de chorro;­

determinar nuevamente el contenido de dureza al filtrado; 

si sigue siendo menor que el del agua de chorro, repetir 

nuevamente la prueba, hasta que la dureza del filtrado -

sea igual a la del agua de chorro. 

Repetir_la prueba de inmersi6n , como se ha descrito uti­

lizando otra muestra de poso sulfonado con otro procedi­

miento. 
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3:2:2 REGENERACION DE EL ~~TERIAL AGOTADO. 

Después que el poso de café ha agotado la capacidad de inter 

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

.~ d d N Cl d l· l· C +2 +2 Clan satura a e a para esa ajar a os Iones a y Mg 

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

pués de el tratamiento con salmuera, el poso de café recupe­

ra la capacidad para seguir removiendo iones Ca+ 2 y Mg+ 2 en 

nuevo ciclo de intercambio. 

PROCEDIMIENTO 

Preparar una soluci6n saturada de NaCI , para ello se di--

suelven 40 g de NaCl en 100 mI. de agua destilada o desio 

nizada. 

Col ocar el material agotado en un beaker de 400 mI. v 

agregar la soluci6n saturada de NaCI 

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

po so por 4 horas. 

Pasado este tiempo , se separa el intercambiador de la sal 

mue ra por filt ración, el filtrado se descarta. 

DeJa r el intercamb iador en el embudo y lavarlo con agu a -

desionizada o destilada para eliminar la mayor parte de -
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cloru r os retenidos por el material; los lavados se suspe~ 

den has ta que la concentraci6n de cloruros es simi l ar al 

agua de chorro utilizar AgN03~ O.lN, como indicador de -­

cloruros. 

Repe t ir l a prueba de inme rs ión con el mate r ia l regenerad o 

siguiendo l os pasos ya in dicad o s , determinar el contenido 

de dureza a los filtrados obtenidos, dar por t erminada la 

prue b a cuando la dureza d e los filtrados s ea igual a la -

de 1 a gu a de p ru e b a . 

Repo rt a r la dureza cálcica removida a lo largo de la prue 

ba de inmersión para cada muestra de poso su1fonado; para 

ello se anot a rá en los cuadros de res ultados la dureza - ­

inicial y la du r eza al fi n al en cada prueba de inmersión. 

3 : 3 METODO DE OPERACION EN COLUMNA 

El método de operación en columna, consiste en empacar el m~ 

ter i a1 de in t ercambio i6n ico dentro de una columna de \idrio 

o de plástico, de cierto diámetro y longitud; el material -­

descansa sobre un lecho de arena lavada u otro filtro base,­

l a solución prob l em a o influente se hace descender en 1 co­

lumna o viceversa, a una veloci d ad de fl ujo d e t e r minada, el 

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

v arias pruebas de inmersión, este método permite un i nter c am 
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bio cuantitativo de iones; por que se aprovecha toda la cap~ 

cidad de intercamb io de el material. 

A través de las múltiples etapas o miniciclos de intercambio, 

en los cuales se establece un equilibrio entre los contraio­

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

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

ci6n son reemplazados por los de el material, (B+ ) , el inter. 

cambio continua dentro de la columna con una nueva porción -

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

elimina más iones (A+) residuales de la fase acuosa, el pro ­

ceso continua hasta que al final el efluente sale lib re de -

+ . . + 
i ones A y en su lugar solamente contlene lones B , por la -

forma en que se disponen los materiales de intercambio i6ni -

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

técnica, es posible determinar la capacidad de operación, el 

grado de inflamiento de las partículas de el intercambiador 

y el fluj o óptimo de el influente, para aprovechar al máximo 

la capacidad de el materi al . 

Por todas estas ventajas, la operación en columna es la t éc-

nica con la cual, los dife rentes materiales de intercambio,-

se utilizan a escala industrial en procesos relacionados con 

el intercambio iónico como son: la recuperación de metales,-

' la suavización, la desmineralización y desionización de el -

agua para divers o s usos. 



En la mayoría de las veces las columnas de intercambio se -

trabajan haciendo descende r el liúluente, porque de esta ma-

ner a se cons i gue un m~ximo de contacto entre el intercambia 

dor y el influente y un mínimo de prob lemas me cán icos. 

La s olución probl ema d ebe es tar excenta de materi al es inso-

l ub l es y~ que el lech o de intercamb io actua como un f iltro 

muy efectivo y la acumul ac ión de ins olubles en la parte su-

perlor de la columna de resina, provocaría una caída de pr~ 

s ión \" c a1. ales en el lecho. (18) 

Las coluwnas utilizadas en intercambio iónico son de tamaño 

variabl e; si bien para prop ósitos an a lít icos a nivel de la-

borato rio , suelen se r de 8 a 15 mm de diámetro y contienen 

un rell eno de resina húmeda que da una longitud de columnu 

de 10 3 :0 ve ces su diámetro; l a columna de resina humed a, -
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descansa sobre un disco de vidrio de POTO g ru eso. Para tran~ 

formar el intercambiado r a la fo rma iónica en la que se de -

see tr3b~j ar, se hace pasar lentamente por la columna un vo 

lurr._n de el ctrolit o con cent rado, i gualo var ias veces al -

volumen de el lecno intercambiador, ésta operación se hace 

con fl ujo de scendente. 

Cuando se des a convertir un int rcambiador cati6n ico a l a 

f orma ácida , se elimina prime r amente el a gua de los interti 

\ BIBLlOTEC1. CENTRAL 
••• .'DA'" DI!. a .. • A"".~ 



C10S de el ma terial, pasando una corriente rápida de un a so 

lución de ácido clorhidri co 3 a 4 J1. Lue go se procede al -

intercambio por H+ de los cat iones que la resina puede con­

tener, para lo cual, se reduce la velocidad de flujo del -­

ácido a 0.5 y 2 ml por cm
2 

y po r minuto (8) . Después de la­

var co n agu a destilad a la columna queda lista para su uso. 

CU~ldo el lecho de intercambio se agota, se procede a rege-

nerarlo siguiendo los pasos ya descritos; en esta e tapa , la 

resina liberará los iones ret enidos en el proceso de agota-

miento . 

3:4 DESCRIPCION DE LA C OLU~1 A UTILIZADA 

La columna utilizada en esta investigación es un tubo de vi 

drio de la casa "ENOSA" de la,s si guientes dimensiones: lon­

gi tud 40 cm ., diámet ro externo 2.75 cm . , diámetro interno -

2 . 5 CD . En el extremo inferior s e coloca un tapón de hule 

monoho radado atravesado por un tubo de vidrio de 8 mm diáme 

tro y 5 cm de lon gi tud, en el ext remo inferior del tubo de 

vidrio se conec ta un trozo d e man guera de hule de 4 cm de -

longitud el cual se ap r isiona con una p inza de mohr para --

controlar la salida del efluente . 

El tapón de hule es l a base sobre la cual descansa un lecho 

de perlas de 'idrio de 3 mm . de diáme tro que alcanza una al 

34 
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tura de 3 a 5 cm., inmediatamente después, una gaza de algQ 

d6n y un trozo circular de esponja de poliuretano sobre es ­

ta base, descansa la columna de poso de café sulfonado, cu ­

ya altura es variable pero no mayor de 25 cm., el espacio -

libre sobre la columna del intercambiador e s ocupada por el 

agua de a limentac ión o s o luci6n agotadora. 

En el extremo opuesto de la columna (parte superi or) se co­

loca otro t apón de hule similar al ya descrit o, el tubo de 

vidrio es de 8 mm de di&metro y de 3 cm de longitud, por la 

parte externa se une a un a man guer a de hule de unos 25 cm. ­

de lon gitud que funciona como conducto de alimentación para 

el influente (soluci6n ago t adora y re generante) . 

La columna con todos los accesorios se sostiene por medio -

de un a pinza versátil a un soporte met&lico . (ver fi gur a 4 

Pag .85 ) . 

3: 5 OPERACI O El ¡ COLlf.·1NA 

Con esta técnica se determinar & la capacid ad de operaci ón -

de las muestras de poso de café sul fonado y de una resin a -

comercial, las condiciones operativas seran las mismas para 

ambos productos. Para obtener resultados aceptables es nece 

sarlO empacar convenientemente el material dentro de la co­

lumna, de tal form a que el inte rcambiador no ocluya aire; -

así corno también debe controlarse la \elocidad del flujo de 
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la soluci6n ago tadora . 

Colo c ar la columna de vidrio en posici6n ve rtical, con todo s 

los acce sorios e introducir 20 g . de café sul fo nado s eco ; -­

luego, medir la al tura que al c anz a el material dentro de la 

columna y calcu lar en bas e a las dimensiones de l a columna -

el volumen de poso sulfonado seco. 

Trasladar el p oso de café sulfon ado de la columna hac ia un -

beaker de 1000 Ql . Y cubrirlo con suficiente agua destilada, 

d ejarlo en reposo por 24 horas. 

Pasado este ti empo se transfiere nu evamente a la c o lumn a com 

pletamente mojado; teniendo en cuenta que l a pinza de mohr -

esté cerrando el paso de líquido de l o contr ario el ma t erial 

s e queda seco y ocluye aire , en seguida se c ompacta la colum 

na de poso de café con una varil l a d e vidrio a la qu e se le 

c o loc a en uno de sus extr emo s un trozo de es puma de poliure ­

t ano, para evitar que las pa r tículas se rompan por el esfu er 

zo mecánico. 

Después de compactar l o, s e mide nuevamente la altura de la -

columna d e poso de café y se calcula el volúmen que ocupa el 

intercambiador mojado . 

La diferencia entre los volumene s en base seca y humeda mul -



tiplicado por 100 represen ta el porcentaje de hinchamiento 

del material. 

3 : 6 ESTABLECIMIENTO DEL CONTROL DE FLUJO 
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El diseño de la columna es para t rabajar con flujo hacia ab~ 

jo, la velocidad del flujo se cont rola en base al princip io 

del SIFON . 

Desp ués de empacar el material dentro de la columna, se conec 

ta en el extremo superior un trozo de manguer a de 25 cm . de 

longitud, la cual s e introduce en un beaker de 1000 mI. que 

contiene unos 800 mI . de agua destilada que hace las vece s -

de un dep6sito. 

Se retir a la pinza de mohr del extremo inferior de la colum­

na )' se succiona con la bo ca para que se establezca el paso 

de el agua a través de la columna. 

Mover e l r ecipiente (beaker c on agua) de abajo hacia arriba 

y viceversa, ob s ervar corno varía el caudal de salida (eflue~ 

te) po r efecto del cambio de alturas. 

~l<lntene r _const ante el nivel del agua en el depósito adi cio-­

nando constant emente agua destilad a . 

Eyitar que se ago te el agua del reservorio para que la colum 
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na no quede seca y ocluya aire, si esto s ucediera, es nece-

sario empacar de nuevo la columna. 

Después de fami liari zarse con el funcionamiento del sistema 

se cierra el paso del agua c on la pinza de mohr . 

3:7 DETERMINACION DE LA VELOCIDAD DEL FLUJO 

Adap t ar un aro metáli co de 6" a un soporte, colocar sobre -

el aro una malla metálica con asbesto sobre la cual des can-

sará el recipiente. Seleccionar una altura entre la columna 

y el recipiente establecer la diferencia midiend o la altu r a 

comprendid a entr e el ni v el del agua en el r ese rvori o y el -

punto de entrada de líquido a la columna (ve r fi gura S ) . 

Colocar en la parte inferior de la columna , un a p r ob et a g r~ 

duada de 100 mI. que hará las veces de recipient e col e cto r, 

tener a la mano un beake r con agua dest ilada para mant ener 

constante el nivel del agua en el reservorio. 

Anotar el ti emp o inmediatamente después de ab r ir la pinz a -

de mon r ; despué s d e c ole ctar 100 mI . de a gu a c e rr a r l a p i n -

za d e moh r y anotar nuevamente el tiemp o . 

El flujo o c aud al s e exp resa en : Vol x ti emno 

AREA 

I LIOTECA CENTR~L , 
•• ''i' •• '" ea n ... LY" ,.- 1 

( 1 3 ) 



Repetir cinco veces el procedimiento con la misma altura y 

obtene r el flujo promedio. 

Seleccionar otras alturas y determina r nuevamente el flujo 

promedio en cada caso. 

Un control de flujo más efectivo se consi gue con el siste­

ma esquematizado en la figura 5 Pág. .86 

3: 8 AGOTAMIENTO DE EL POSO DE CAFE SULFONADO y DE Ui'\ A 

RES INA C01>IERCIAL 

Las muestras de poso sulfonado y de resina comercial, se -

agotarán bajo las siguientes condiciones experimentales: 

OR IGEN DE LA ·IUESTRA: 

Peso de la muestra 

Velocidad del flujo prome­

dio de la solución agotad~ 

r e 

AILura de la columna de p~ 

o s ulfonado s eco 

Altur a de la columna de p~ 

so sulfonado mo~ado 

'Vo lumen de poso sulfonado 

seco 

PROCEDIMIE TO 2:2:1 

20 g. 

64 mI/mil . 

25 cm. 

28 cm. 

122.7 3 cm 
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Volumen de poso sulfonado 

mojado 

Cambio de volumen 

Porcentaje de hinchamiento: 

Dureza de el influente 

Volumen de e f luente anali -

zado 

Facto r de dureza de la so 

luc i ón de EDTA (f) 

CALCULO : DURE ZA TOTAL 

ORIGEN DE LA MUESTRA 

Peso de l a muestra 

Velocidad de flujo prome ­

dio 

Altura de la columna de -

poso sulfonado se co 

Altura de la columna de -

poso sulfonado mo jad o 

Volumen de poso sulfonado 

seco 

= 

137 .4 cm 3 

14.74 cm 3 

12. 01 

215 ppm corno CaC03 

50 mI. 

1.25 mg. Ca C0
3 

mI de EDTA x 1000 

mI de muestra 
x f 

PROCEDI MI ENTO 2:2:2 

20 g . 

64 ml /min. 

21 . 4 cm. 

23 . 0 cm. 

105.33 cm 3 
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Volumen de poso sulfonado 

mojado 

Camb io de volumen 

Porcentaje de hinchamiento: 

Dureza de el influente 

Volumen de efluente anali ­

zado 

Factor de dureza (f) de la 

s oluci 6n oc EDTA 

RES IN A CO íERCI AL 

CARACTERISTICAS: 

ombre Comercial 

Fabricante 

Tipo 

Po rosidad 

Grupo activ o 

Tamaño mesh (b.h) 

112.90 3 cm 

7 . 37 3 cm 

6 .9 8 

215 ppm como CaC0
3 

50 mI. 

1.25 mg . CaC0
3 

REXYN 10 1 (H) 
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FISHER SCIE TI FIC Cm. PANY· . 

Intercambiador Orgánico -

cati6nico, ácido fuerte,­

copolímero de pOliestire­

no-DVB sul fona do Forma Hi 

drógen o. 

Media 

- S ° 3' FORMA I ° I CA H + 

1 6 - 5 O 



Capacidad de intercambio -

ióni co total (b.s.) 

Capacidad de interc ambio -

iónico total (b . h.) 

Densidad en fase de traba-

jo activo (b.s.) 

Grado 

Color 

CONDICIONES EXPERIIENTALES 

Peso de resina (b . s.) 

Velocidad de flujo prome-

dio 

Al tura de la columna de -

resina (b .s. ) 

Altura de la columna de re 

s ina eb. H. ) 

Volumen de la resina (bs) 

Volumen de la resin a 

eb . H . ) 

Cambio de volumen 

Porcentaje de hinchamiento : 

5.21 meq/g. 

1. 91 meq/ml. 

451 g/li tro 

Anal ítico 

negro 

20 g. 

64 ml/min. 

9 cm . 

9.2 cm. 

3 44 . 18 cm 

45 .1 6 cm 3 

0.98 cm 3 

2 . 2 1 
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Dureza de el efluente en -

pp m com,o CaCO 3 

Vo lumen de efluente anali­

zado 

Factor de dureza (f) de la 

soluci6n de EDTA 

PROCEDI nENTO 

2 1 5 

50 mI. 

1 . 25m g CaCO 3 

Est ablece r una diferencia de altu ra d e 15 cm . entre el -

depósito de solución agotadora y el extremo superior de 

la column a par a obtener un f lu jo de 64 ml /m in. 

Cerrar el paso de agua en la man gu e ra d e alimentación y 

cambi a r el recipiente de agua desti lada por o tr o qu e co~ 

tenga agua potable , a la que previamente s e le ha deter­

min ado el c ontenido de dureza c ál c ica . 

Ab ri r l a plnza de mohr y eliminar 100 mI. de el agua de~ 

tilada r etenida por el ma t erial , seguidament e co lect ar -

en forma contínua fracciones de 50 0 mI . de efluente. 

Medir 50 mI. de cada fracción colectada v determinar el 

c onteni do de dure za, utilizando c omo titulante una solu­

ción estandarizada de EDTA , usar c omo indicador de la ti 

tul a ci ón ne gro de eriocromo T . 
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Dar por terminada la prueba de intercambio en columna, cu an 

do la dureza de el efluente s ea la misma que la del agua -

potable. 

Desempacar la columna para utilizarla con otra muestra de 

poso sulf onado ob tenido con otro procedimiento de sulfona­

ción. 

Agotar . la muestra, bajo l a s mismas condiciones experiment~ 

les y colectar fracc iones de el mismo volumen, determinar 

la du r eza c álcica a cada fra c c ió n. 

Cuando el material s e agote, desempaca r la columna y proc~ 

der a re gene rar por separado las muestras de poso sulfona­

do , utilizando una soluci6n saturada de NaCl, mantener los 

productos en contácto con la solución salina por 4 horas,­

después de este tiempo s e empaca nuevamente dentro de la -

columna y se p roce de a agotarla nuevamente bajo las mismas 

con diciones. 

De spués de agotarlo por segunda vez, se desempaca la colum 

na, para luego utilizarla con la resina comercial. 

AGOTAN I EKTO DE LA RESI "A. 

Introducir en la columna, 20 g . de resina y medir la altu -
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ra de la res in a en la columna, hecho ésto sacarla de la -

column a. 

Colo car la resina en la forma ácida en un beaker de 400 mI 

y cubrirla con 100 mI . de una soluci6n saturada de NaCI -

(40 g /lOO mI.), agitar la mezcla y luego dejarla en repo­

so por 4 horas. 

Separar la resina por filtración y descartar el filtrado, 

nj u ag arla con agua destilada para eliminar la mayo r par­

te de cloruros . 

Introducir l a resina mojada a la columna y medir nuevamen 

te la altura. 

Establece r las mismas condiciones en que se agot6 el poso 

de c afé y proceder de la mism a manera. 

Hacer un reg istro de la dureza r em ovida y de la cantidad 

de influente trat ado en cada ciclo d e intercambio con las 

muestras de po so sulfonado y la resina. 

Calcul ar l a capacidad de oper aci ón para_ cad a una de las 

muestras agotad as . 
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Gra f icar por separado, el volumen de efluente contra la -

dure za remanente (C/Co) y estimar gráficamente el punto -

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

Los r esultados obtenidos con la prueba de intercambio por el 

método d e inmersión y la operaci6n en columna, para el poso 

de caf é y la re s ina comercial, se reportan en el siguiente -

capítul o. 



CAP I TUL O IV 

RESULTADOS EXPERIME TALES DE LA PRUEBA DE I NTERCAMBIO IONICO 

y DETEru.UNACION DE LA CAPACIDAD DE OPERACION y DEL PORCENTA­

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

SULFONADO. 
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<::l' 

No. 

1 

2 

3 

4 

S 

6 

7 

-
8 

VOLUMEN TRA 
T ADO EN L I-=-
TROS . 

0.3 

0.6 

0.9 

1 . 2 

1.5 

1 . 8 

2 . 1 

.. 
2.4 

CUADRO DE RESULTADOS: 4:1 

PRUEBA DE INMERSION 
PROC. DE SULFONACION: 
PROCEDIMIENTO: 3:2:1 

ml DE EDTA FACTOR DE DUREZA TOTAL 
CONSUMIDOS DUREZA mg DE LOS FIL--
POR ALICUO CaC0

3 
POR TRADOS EN - -

TA. ml DE EDT A ppm. 

O . tI 5 0.93 7 8 . 43 

3.55 0.937 66.52 

5.30 0.937 99.32 

6.05 0.937 113 . 37 

6. 25 0.937 117.12 

6.6 0.93 7 123.68 

7.5 0.937 140.55 

8.0 0.937 149 .92 

-

DU REZA TO DUREZA TO --TAL DE - TAL RH10VI 
AGUA POTA DA EN ppm 
BLE EN -=- COMO CaCO 3 
ppm . 

I 

160 . 78 15 2 . 35 

160.78 94.26 

1 60 .78 61 .46 

160.78 47.41 

160.78 43 . 66 

160 .78 37 .10 

160.7 8 20 . 23 

160.78 10 . 86 
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-=:r 

No. 

1 

2 

3 

4 

5 

6 

7 

8 
-_._._.~ 

VOLUMEN TRA 
TADO EN LI-=-
TROS . 

0 . 3 

O . 6 

0.9 

1.2 

1.5 

1 . 8 

2 . 1 

2 . 4 
~-

CUADRO DE RESULTADOS : 4 : 2 

PRUEBA DE INMERS 1 ON 

MUESTRA REGENERADA 

PROCEDIMIENTO: 3:2: 2 

DUREZA TO -
mI DE EDTA FACTOR DE TAL DE LOS 
CONSUMIDOS DUREZA mg FILTRADOS 
POR ALICUO CaC0

3 
POR EN ppm CO -

TA . - MO CaC0 3 mI DE EDTA 

0.0 5 0.937 0.937 

0. 3 0.937 5 .62 

0. 6 0 . 937 11 . 24 

1.5 0.937 ·28. ·11 

4.0 0.93 7 74 .96 

7.0 0.937 131.18 

7. 4 0.937 138.67 

8. O 0.937 149 .92 
~ 

DUREZA TO- DUREZA TO-
TAL DE AGUA TAL RBI0VI 
POTABLE EN DA EN ppm -
ppm COMO -- COMO Ca C0 3 CaC0 3 

]60. 78 159 . 84 

160. 78 155.1 6 

160. 78 149 .5 4 

160.78 132 . 67 

169.7 8 85 . 82 

160. 78 29 .6 0 

160. 78 22 . 11 
-

160. 78 10. 86 



o 
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No . 

1 

2 

3 

4 

S 

6 

7 

8 

VOLUMEN TRA -
TADO EN LI-

TROS. 

0.3 

0.6 

0.9 

1.2 

1 . S 

1 .8 

2 . 1 

2 . 4 

CU ADRO DE RESULTADOS: 4 :3 

PRUEBA DE I NMERSION 

PROC. DE SULFONACION: 3:~: 3 

FACTOR DE DUREZA TOTAL 
DUREZA mg mI DE EDTA DE FILTRADOS 
CaC0

3 
POR CONSUMIDOS EN ppm COMO 

mI DE EDTA POR ALICUO CaC0
3 TA. 

0.937 O. O S 0.937 

0 .9 37 0.05 0.937 

O . 9~)7 0.2 3.74 

0 .937 0.4 7.40 

0. 937 1.0 1 8 . 74 

0.9 37 5 .0 93.70 

0. 937 8 .0 149.92 

0. 93 7 8 . S 159.29 

DUREZA TO DUREZA TOTAL 
TAL DE _:.- REMOVIDA EN 
AGUA EN - ppm cm 10 - -
ppm COMO CaC0 3 CaC03 

I 

160.713 159.8 4 I 
I 

I 

] 60.78 159 . 84 

160.713 15 7 . 64 
i 

160.78 153 .3 8 ! 

160.7 8 142 . 38 

160.78 67 .0 8 

160.78 10 . 86 

160.78 1 . 49 
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I 

No. 

1 

2 

3 

4 

5 

6 

7 

8 

VOLUMEN 
TRATADO EN 
LITROS. 

0.3 

0.6 

0.9 

1 . 2 

1.5 

1.8 

2. 1 

2.4 

CUADRO DE RESULTADOS : 4: 4 

PRUEB A DE INMERSION 
MUESTRA REGENERADA 
PROCEDIMIENTO:3:2 ' ~ 

FACTOR DE ml DE EDTA 
DURE ZA mg CONSUMIDOR 
DE Ca CO - POR ALICUO 
3/ml EDTA TA. 

0 . 937 O . O 5 

0. 937 0.05 

0 . 937 0. 25 

0.9 37 0.5 

0.93 7 1.5 

0.93 7 6 . 6 

0. 937 7.5 

0.937 8.5 

DU REZA TO- DURE ZA TO- DUREZ A TO-
TAL DE FIL TAL DE - - TAL RE~IOVI 
TRADO EN -:: AGU A POTA- DA EN ppm 
ppm COMO - BLE f:N ppm COMO C¡¡C0.3 
CaCO~ COMO CaCO::; 

0.937 160.78 159. 84 

0.937 160.78 159 . 84 

4.68 160 . 78 156 . 10 

9.37 160.7 8 151 . 41 

28. 11 160 . 78 132 . 67 

11 2.44 160.7 8 48. 34 

140 .55 160.7 8 20. 33 

159.29 160.7 8 1 . 49 



N 
Lf) 

No. 

1 

2 

3 

4 

5 

6 

7 

8 

9 

1 O 

-
11 

VOLUMEN DE 
EFLUENTE -
Litros 

1.0 

1.5 

2. O 

2.5 

3.0 

3.5 

4.0 

4.5 

5.0 

5.5 

6.0 

CUADRO DE RESULTADOS: 4:5 

PRUEBA EN OPERACION EN COLU~lNA 

PROCEDIMIENTO DE SULFONACION: 

PRODUCTO REGENERADO: 2: 2: 1 

mI DE EDTA DUREZA (C) DUREZA (Co) 
CONSUMIDOS DEL EFLUEN DEL INF LUEN 
POR ALICUO TE EN ppm-:- TE ppm 
TA. 

O . O 5 0.0 207 .5 

0. 45 11 . 25 207 .5 

4. 2 105.00 207. 5 

7. 0 175. O O 207 .5 
-

7. 2 180.00 20 7 . 5 

7.6 190.00 207 .5 

7.7 192.50 207.5 

7.9 197.50 207.5 

8.0 200.00 207 .5 

8.3 207.5 2 07. 5 

8.3 207.5 207 .5 

DU1U2ZJ\ I~E DUREZA RE 
MOVIDA EN MANEN TE :-

I ppm. C/Co . I 

206. 5 0.0 

19 ó .OO 0 .054 

102.50 0.50 

32.50 0.8 4 

27 .50 0.86 

17.50 O .9 1 

15.00 0.92 

10.00 0.95 

7 . 00 0.96 

0.0 1.0 
. 

O. O 



M 
lf) 

No. 

1 

2 

3 

4 

5 

6 

7 

8 

9 

10 

1 1 

VOLUMEN DE 
EFLUENTE -
EN LI TROS. 

O . 5 

1.0 

1.5 

2.0 

2 .5 

3 .0 

3 .5 

4 .0 

4.5 

5.0 

5.5 

CUADRO DE RESU LTADOS: 4 :6 

PRUEBA EN OPERACION DE COLUMNA 

P¡:OC E1 'JMIEN TO : ~ : ~ : i 

mI DE EDTA DUREZA (C) DUREZA (Co) 
CONSUMIDOS DE L EFLUEN DEL' INFLUEN 
POR ALICUO TE EN ppm:- TE EN ppm . --TA. 

0.00 0.0 207 .5 

0.00 O. O 207.05 

0. 2 5.0 207.5 

0. 6 15. O 20 7 .5 

1 • el 35.0 207 . 5 

3. 5 87.5 207. 5 

5. 75 ]43.75 207.5 

7.0 175 .00 207. 5 

7 .7 192.50 207.5 

8.0 200.0 0 207.5 . 

8.3 207.50 207.5 

I 

DUREZ !\ ¡\ DURE ZA Rl: 
REMOV 1 lJA MANENTE -.:- ' 
EN ppm. C/Co . 

I 

I 

20 7 .5 0.0 

207.0 5 0.0 

20 2 .5 0 .0 24 

19 2 .0 5 O .07 2 

17 2. 5 O .16 

120. 0 0. 42 

63 . 75 0.69 

32.5 0 .8 4 

15. O 0.92 

7.00 0 .96 

0.0 1.0 
-~ - --



'<:l' 
Lf) 

No. 

1 

2 

3 

4 

5 

6 

7 

S' 

VOLUMEN DE 
EFLUENTE -
EN LITROS 

1 . O 

2.0 

3.0 

4. O 

5. O 

6.0 

7.0 

8.0 

CUADRO DE RESULTADOS : 4:7 

PRUEBA DE OPE RACION EN COLU¡·INA 

PRO CED IMIENTO : 2 : 2 :1 

MATERIAL REGENERADO 

mI DE EDTA DUREZA ( C) 
CONSUMIDOS DE L EF LU EN 
POR ALICUO TE EN ppm--: 
TA . 

0.0 0 0.0 

0. 00 0.0 

0.00 0.0 

0. 65 16.2 5 

4.75 118.7 5 

7. 4 185. O 

8. 2 20 5.0 

8. 3 2 07. 5 

DU RE Z A (Ca) 
DEL INFL UEN 
TE EN ppm . -

207.5 

207.5 

207.5 

2 O 7. 5 

207 . 5 

207.5 

207. 5 

207.5 

DUREZA HE DUREZ A 
MOVIDA EN REMANENTE 
ppm . C/Co. 

207 . 5 0 .00 

2 07.5 0. 00 

207. 5 0. 00 

191. 25 0. 078 

88.75 0. 57 

22. 5 0. 89 
.-

2.5 0.98 

0.0 1. 0 
-

~ 



L1I 
L1I 

No. 

1 

2 

3 

4 

5 

6 

7 

8 

• 

--

VOLUMEN DE 
EFLUENTE -
EN LITROS. 

1 . O 

2 . O 

3.0 

4.0 

5.0 

6.0 

7.0 

8.0 

CUADRO DE RESULTADOS: 4:8 

PRUEBA EN OPERACI ON DE COLUt-INA 

PROCEDIMIENTO: 2 : 2 : 2 

mI DE EDTA DUREZA ( C) DUREZA (Co) 
CONSUMI DO S DEL EFLUEN DEL INFLUEN 
POR ALI CUO TE EN ppm:- TE EN ppm . -
TA. 

o 

0. 00 0.0 207.5 

0. 00 O. O 207.5 

0. 00 0. 0 207. 5 

0. 00 O. O 207.5 

0 .2 5.00 207.5 

5. 4 13 5.00 207. 5 

7. 85 196.2 5 2 07.5 

8.3 207.5 207. 5 
- ------ --- -- - - --- - -_ ._~- - -

DURE ZA RE~IO DURE ZA RU 
VIDA EN ppm MANENTE :-

C/C 

207.5 0. 00 

207. 5 0. 00 

207.5 0 .00 

207.5 0. 00 

202.50 0 .02 4 

72.50 0. 65 

11 .50 0. 94 
.-

0.0 1. 0 



I.D 
L1) 

No. 

1 

2 

3 

4 

5 

6 

7 

8 

9 

1 O 

1 1 

12 

13 
---- ---

VOLUMEN DE 
EFLUENTE -
EN LITROS. 

3. O 

6. O 

9. O 

12. O 

15.0 

1.0. O 

21.0 

24.0 

27.0 

30.0 

33.0 

34.0 

35.0 

CUAD RO DE RESUL TADOS : 4 : 9 

PRUEBA EN OPERACI ON DE CO LUl L~JA 

MATERI AL AGOTADO: REXYN 101 (11) 

mI DE EDTA DLJRI2ZA ( C) DUI~E ZA (Co) 
CONSUMIDOS DEL EF LU EN DEL INFL UE N 
POR ALICUO TE EN ppm-: TE EN ppm. --TA. 

0.00 0.0 207 .5 

0.00 0.0 207.5 

0.00 O. O 207.5 

0.00 0.0 2 07. 5 

0. 00 0.0 207.5 

0.00 0.0 207.5 

0.1 0 2. 5 207.5 

0. 25 6.25 207.5 

2.00 50.0 207.5 

6.00 15. O 207.5 

7 . 8 195 .0 207.5 

8.0 20 0.0 207.5 

8. 3 20 7.5 207 .5 

DLJH.EZA DUREZ A RE 
RBIOVIDA MANEN TE -=-
EN ppm. C/Co. 

207.5 0 .00 

207 .5 0. 00 

207.5 0.00 

207 . 5 0.00 

207.5 0.00 

207 . 5 0.00 

205.5 O • 0 '12 
I 

20 1. 25 0.030 

I 
157 . 5 0.24 J 

57.5 0.72 I 

1 2. 5 0.93 

-
7 .0 0.96 

0.0 1. 0 



4:1 PROPIEDADES FISICOQUIMICAS DEL POSO DE GAFE SULFONADO 

Las propiedades fisicoqufmicas más importantes desde el pu~ 

to de vista de su uso corno material de intercambio iónico -

son: 

La capacidad de operación . 

El porcentaje de aumento de volumen de las partículas en 

condiciones de trabajo. 

57 

La primera propiedad, es una medida de la cantidad de iones 

removidos de la solución por un volumen determinado de poso 

sulfonado, en un ciclo de intercambio iónico y equivale al 

tiempo de vida útil del material de intercambio; el porcen­

taje de aumento de volumen de las partículas está relacion~ 

do con el espacio que las partfculas del intercambiador su~ 

utilizan en el lecho de intercambio y su valor se interpreta, 

corno 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 

~lbLlOTECA CENTRAL 



bio i6nico; la cantidad de iones removidos de elefluente,­

es igual al número de sitios o grupos de intercambio ionico 

presentes en el volumen de poso utilizado. 

Analíticamente, el · número de sitios de intercambio se expr~ 

san en términos de miliequivalentes de iones por mililitro 

de intercambiador (meq/ml), en libras equivalentes de iones 

por pie cúbico de resina (Lb/pie 3) o como es usual en trata 

miento de aguas, kilogramos de carbonato de calcio por pie 

cúbi ca de res in a (Kg/pi e 3) . El valor numér i lco de la cap aci. 

dad de opera ción determinado analíticamente, representa la 

capacidad real con que el material participa en el proceso 

de intercambio ionico en medio ocuo.so; técnicamente, el va-

lor se interpret a como el tiempo d e vida útil de el intercam 

biador y es una propiedad diferente para cada tipo de inte~ 

cambiador ionico, la cual depende de las características es 

tructurales de la matriz y de la velocidad de el efluente -

atravesando el l echo de intercambio. 

4:1:2 DETERMINACION DE LA CAPACIDAD DE OPERACION 

Esta propiedad se determinó ~spués de agotar completamente, 

la capacidad de intercambio iónico a un volumen humedo de -

poso sulfonado; el proceso de agotamiento se contro16 anali 

zando la dureza de los volumenes de efluente que se colect~ 

ron periódicamente a lo largo de el ciclo de intercamb io. 

58 
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Con los resultados obtenidos se calculó la c apacidad de op~ 

ración de el material, por medio de los siguientes métodos: 

Gráfico y Analítico . 

Con el método gráfico, se determinó el volumen de efluente -

excento de dureza, que un volumen húmedo de poso sulfonado -

es capaz de procesar en un ciclo de interc ambio; este volu --

men se lee de el gráfico que se construye, ploteando el vol~ 

men total :de efluente procesado en la prueba de carga, en --

contra de la concentración o dureza residual en el efluente; 

el gráfico representa el proceso de carg~ o agotamiento de -

el mate rial y es una curva típica en forma de"S" (ver gráfi-

cos en Lis pags . , 87 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. El primer 

punto está ubicado en el origen de los ejes de coordenados, 

a partir de aquí, comienza el primer segmento curvilíneo de 

el gráfico y se extiende a lo largo de la , abscisa con un va-

lor constante de dureza residual igual a cero y termina en -

el punt o A; este segundo punto, se conoce técnicamente como 

punto de ruptura o de fuga; a partir de el cual, comienzan a 

aparece~ en el efluente, los iones que causan dureza, por lo 

que el segmento de el gráfico comprendido entre el origen y 
" 

el punto de ruptura, representa la capacidad de ope ración o 

v ida 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 operación. 

A partir de el punto de ruptura, el poso sulfonado ha agot~ 

do su capacidad de operaci6n; no así, la capacidad de inter 

cambio i6nico, ya que aun le quedan algunos sitios por ago -

taro El proceso de intercambio continua de manera incompl~ 

t 1 - de Ca+ 2 y Mg+ 2 - b - d a, os lones no lntercam la os aparecen en 

el efluente y como consecuencia la dureza aumenta en forma 

progresiva y el segundo segmento curvilíneo se eleva abrup-

tamente, hasta alcanzar el punto máximo de el gráfico, en -

el · que la concentraci6n de el influente y de el efluente --

son iguales: El punto B de la curva, corresponde a la satu-

ración o carga total de el poso sulfonado, a partir de este 

punto, el material ya no es capaz de retirar los iones y se 

ha concluido un ciclo de intercambio ionico. 

La capacidad de operación para cada una de las muestras en 

estudio, se representan por el área de forma rectangular m~ 

dio sombreada ~ , delimit2da por los ejes de coordenadas 

y una line a vertical que parte de el punto de rup tura (punto 

A) Y que intercepta a la linea punteada de máximo valor en 

el gráfico, la capacidad de operaci6n calculada en forma 

gráfica, es un valor semicuant~tativo y dependiendo de las 

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

poco más adelante de e l punto de ruptura. 

El are a de fo rma irre gu l a r acotada po r l a lín e a v ertical y 



el segmento zurvilfneo de el gráfico, corresponden a la ca­

pacidad residua l de el intercambiador y se representa como 

~ ; la suma de las dos áreas corresponden a la capaci­

dad total de intercambio en operación; es decir, todo el -­

área comprendida entre los ejes de coordenadas y la curva.-

(Consultar gráf ico No . 1 ). 

4 : 1 : 3 DETERMINACION ANALITICA DE LA CAPACIDAD DE OPERACION 

El valor de la capacidad de operación determinado analítica 

mente es de orden cuantitativo y es aproximadamente igual -

al valor de la capacidad específica 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 intercambio; este volu-­

men se lee en el gráfico, 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; además se debe conocer la con-­

centración de el influente, el peso molecular de las espe-­

cies ionicas intercambiadas y,e1 volumen húmedo de el inter 

cambiador utilizado en la prueba. 

La concentr a c i ón de los iones intercambiados o dureza de el 
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influente se expresa en ppm de CaC03~ ó en términos de mo­

laridad; el peso molecular de CaC0
3

, es JOO g/mol. 

La cantidad de Ca+ 2 y Mg +2 como CaC0
3

, intercambiado -­

por el mate~ial hasta el punto de ruptura, se calcula con 

la siguiente ecuaci6n: 
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Peso de Ca+ 2 y Mg+ 2 como CaC0
3 Vd de efluente x Molaridad x 

pm CaC03 

Los gramos de Ca C0 3 calculados, son equivalentes a la can 

tidad de sitios o grupos de intercambio ionico en el volu-

men humedo de intercambiador utilizado, y se expresan en -

unidades de concentración analíticos, como gramos de sal -

removida por litro de intercambiador humedo, miliequivalen 

tes por mililitro de resina humeda, e tc. 

A continuación se presentan los cálculos efectuados para -

la determinación de la capacidad de operaci6n de 'la resina 

comercial REXYN (1 .910 y de el poso de café sulfonado. 

CAPACIDAD DE OPERACION DE 1A RESINA COMERCIAL REXYN (101) 

DATOS: 

Peso de Resina 

Volumen humedo de la 
resina 

20 g. 

45.16 mI. 



Volumen de efluente 

Concentraci6n de el 

PM de CaC0
3 

a 0.0 ppm 

influente 

= 20 litros 

= 0.002J5 M (215 ppm) 

= JOO g/mol. 
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Peso de Ca+ 2 
y Mg+ 2 

como CaC0
3 

= 20 litros x 0.00215 M 
litro 

x JOO g/mol = 4.3 g . de 

CaC03 

En términos de g de sal/litro de resina. 

"4.2- g __ x ____ =95.21 g/litro 
45.16 mI 1000 mI 

La capacidad de operación expresada en meq/ml es: 

95.21 g 
Litro x 

2 eq x 103~ x 
100 g eq 

Litro 

10
3 

mI 

= 1.90 meq/ml 

CAPA~IDAD DE OPERACION DE EL POSO DE CAFE SULFONADO 

(Procedimiento 2:2 : 2) 

Peso utilizado = 20 

Volumen de posos humedo = 112.9 mI. 

Volumen de efluente a 0.0 ppm 4 litros 

Concentración de el influente = 0.00215 M 

PM de CaC03 = 100 g/mol. 
'-

+2 
Peso de Ca y Mg como CaC0

3 
- 4 litros x 0.002JSM x 100 g/mol 

0.86 g d e CaC03 



En términos de g/litro de poso humedo: 

0.86 g = X 7.61 g de CaC0
3
/litro 

112.9 mI 1000 mI 

Capacidad de operación expresada en meq/ml 

761. g 

Litro 

X~ 

100 g 

X Litro 

10 3ml 

= 0.1522 · meq/ml 

CAPACIDAD DE OPERACION PARA EL MATERIAL REGENERADO 

(Procedimiento: 2 :2: 2) 

Datos 

Peso = 20 g 

Volumen humedo = 11 2 . 9 mI 

Volumen de efluente a 0 .0 ppm 3 litros 

CALCULOS 

64 

+2 
Peso de Ca ""1g+ 2 C CO y l' c omo a 3 3 litros X 0 .00 215 mol 

lit r o 

X 100 g/mol = 

0.645 g d e CaC03 

En términos de g de sal / litro poso humedo: 

0.645 g = X = 5 . 71 g/litro ----
1.1.Z . 9: ml 1000 mI 



Capacidad de operación expres ada en meq/ml 

5 . 71 g 

Litro 

X 2 eq 

100 g 

X 10 3 meq X Litro = 0.1142 meq/ml 

eq 1 0 3ml 

CAPACIDAD DE OPERACION DE EL POSO SULF ONADO CO EL PROCE 

DIMIENTO 2:2:1 

Peso = 20 g 

Volumen humedo = 137.4 mI 

Volumen de efluente a 0.0 ppm = 1 litro 

Concentración de influente = 0.00215 m 

CALCULaS 

P d +2 Mg+ 2 eso e Ca y como CaC0
3 

= litro X 0 . 00 21 5 mol 
litro 

X 100 g/mol 

= 0.215 g de CaC03 

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

0.215 g 

137.4 mI 

X 

1000ml 

= 1.5 65 g/litro 

'-
Capacidad d e operación expr~sada en 

1 . S6 5 g X 2 eq X 10 3 meq X lit ro 

Litro 10 0 g eq 10 3 mI 

meq / ml 

= 0 . 0313 meq/ml 
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NOTA: La capacidad de operación de el poso regenerado es 
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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-

tículas 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 característica, depende de el grado de entrecruzamien-

to y de la naturaleza hidrofflica e hidrof6bica de la matriz; 

cuando esta es poco ent recruzada y las cadenas carboníferas 

son hidrofílicas, como es el caso de el poso de café, el ma 

terial subutiliza mayor espacio en la columna porque las 

partículas se inflan considerablemente; cuanto menor sea el 

incremento de volumen, mayor será el rendimiento de el mate 

rial empacado. 

A partir de el porcentaje de inflamiento, se deducen otras 

características relacionadas con la cinética del inter ambi o; 
" 

así en los intercambiadores con matriz poco entrecruzada, -

se observan vellocidades de intercambio altas y además son 

selectivas en cuanto al tamaño de los iones intercambiados . 
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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 ionicos 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 tamaño de las partículas, más el espa­

cio vacío entre ellos. 

El volumen bruto se determina en base a las dimensiones de 

la columna de intercambiador empacado la cual es de forma -

cilfndrica, por lo que el cálculo se efectua con la f6rmula: 

V = 11 (D/2). En la que 11, es una constante, D, es el diá­

metro interno de la columna de vidrio y es igual al diáme-­

tro de la columna de intercambiador~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. 

(PROCEDI MIENTO 2:2:2) 

DATOS 

Diámetro interno de la columna = 2 . 5 cm. 

Altura del lecho = 21.5 cm. 

CALCULaS 

V TI (D/2)1 h 

V. = 3 • 1 4 1 6 X (2. S cm) 2 X 2 1 • S cm. 
-2-

V 105. 53 cm 3 

VOLUMEN APARENTE EN BASE HUMEDA DE EL POSO SULFONADO. 

DATOS 

Peso = 20 g. 

Diámetro interno de la columna 2.5 cm. 

Altura del lecho = 23.0 cm. 

CALCULOS 

V 3.1416 

V 112. 9 

(2.5 
- 2-

3 cm 

cm)2 X 23 cm . 
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ESPACIO SUBUTILIZADO EN LA COLUMNA 

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

E = 

E = 

(112.9 - 105.53) 

7.37 3 cm 

3 cm 

PORCENTAJE DE INFLAMIENTO DE LAS PARTICULAS 

% 7.37 · cm 3 
----.",- x 100 
105.53 cm 3 

6.98 

PORCENTAJE DE LECHO DE INTERCAMBIO EFECTIVO 

% = 105 .5 3 

112.9 

3 cm 

cm 3 x 100 93.47 

VOLUMEN APARENTE EN BASE SECA DE EL POSO SULFONADO 

(PROCEDIMIENTO 2:2:1) 

DATOS 

Peso 20 g. 

Diámetro interno de la column a = 2.5 cm. 

Altura del lecho = 25 cm. 
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CALCULOS • 

V-3. 1416 ( 2 . S/2 , cm)2 x 25 cm 

= 122.7 3 cm 



VOLUMEN .APARENTE EN BASE HUME DA 

DATOS 

Peso = 20 g. 

Diámetro interno = 2.5 cm. 

Altura del lecho 28 cm . 

CALCULaS 

V 3 . 1416 (2.5/2 cm)2 X 28 cm 

137 . 4 cm 3 

ESPACIO SUBUTILIZADO EN LA COLUMNA 

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

E (137 . 4 - 122.7) 

E = 14. 7 cm3 

3 cm 

PORCENTAJE DE INFLAMIENTO DE LAS PARTICULAS 

% 1 4. 7 cm3 
x 100 11 .98 = 

122. 7 3 cm 

PORCENTAJE DE LErno DE INTERCAMBIO EFECTIVO 

3 
% = -, 122.7 cm x 100 89.30 3 137.4 cm 
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III - VOLUMEN APARENTE EN BASE SECA DE REXYN (J01) H 

DATOS 

Peso 20 g 

Diámetro interno de la columna = 2 . 5 cm. 

Altura del ¡echo 9 cm. 

CALCULOS 

V = 3.1416 (2.5/2 cm)2 X 9 cm. 

= 44.18 cm 3 

- VOLUMEN APARENTE EN BASE HUMEDA 

DATOS 

Peso = 20 g. 

Diámetro interno de la columna = 2.5 cm. 

Altura del lecho = 9.2 cm . . 

- CALCULOS 

V = 3.1416 X (2.5/2 cm)2 X 9.2 cm. 

- ESPACIO SUBUTILIZADO EN LA COLUMNA 

E ( 4 5. 1 6 - 4 4 . 1 8) cm 3 

E 3 0.98 cm 

PORCENTAJE DE INFLAMIENTO DE LAS PARTICULAS 

% 0.98 cm~ X 100 = 2.22 
44. 18 cm 

- PORCENTAJE DE LECHO DE I NTERCAMBIO EFECTIVO 

3 
% = 44.18 cm X 10 0 = 9 7 .82 

45.16 cm3 . 
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e u A D R o No 4-10 

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

CUADRO RESUMEN 4- 10 CAPACIDAD DE OPERACION % DE I NFLAMI ENTO 

VOLUMEN SUB % DE INFLAMIEN 
PRO D U C T O g/Litro meq/m1 UTIL IZADO. TO. 

POSO DE CAFE SULFO -NADO 
PROCEDIMIENTO:Q:2:2 7.61 0.15 22 7.37 6.98 

POSO DE CAFE SULFO -NADO REGENERADO 
PROCEDIMIENTO 2:2:2 5 . 7 1 0.1142 7.37 I 6.98 

POSO DE CAFE SULFO -NADO 
PROCEDIMIENTO 2:2:1 1 .565 0.0313 14. 7 J 1. 98 

POSO DE CAFE SULFO -NADO REGENERADO 
PROCEDIMIENTO 2:2:1 J.565 0.0313 14. 7 11 .98 

REXYN ( 1 O 1) # 95.21 1 .90 0.98 2 . 22 



CA P 1 TUL O V 

OBSERVACIONES Y CONCLUSIONES 
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e A P 1 TUL o V 

OBS ERVACI ONES 

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

v est ig a ción son las siguientes: 

El poso de café debe ser completamente pur.o, no debe con -

tener adulterantes como, mafz o maicillo; las muestras --

que se utilizaron en esta investigación provienen de la -

marca comercial "DOREÑA". 

No es recomendable almacenar por mucho tiempo el p oso de 

café recolectado, porque s e fermenta y atrae hormigas . 

Antes de someterlo al proceso de sulfonación, el poso de 

café debe estar exento de grasas; cuando las grasas estan 

presentes reaccionan con el ácido sulfúrico 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 una hora; si el tiempo de se-

cado se prolonga el poso de café s e puede r e cinificar . 

La sulfonación del poso de café se re a liza en un rec ipi en 



te refrigerado externamente con una mezcla hielo-sa l pa­

ra mantener la temperatura de la reacci6n abajo de 30°C; 

arriba de ésta temperatura, resulta difícil controlar la 

reacci6n. 

La velocidad con que se adiciona el ácido sulfúr ico al -

poso de caf~ es, 2 mI cada diez minutos y con una ~gita­

ci6n moderada; a ésta velocidad se mantiene bajo control 

la temperatura de la reacci6n. 
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Después de agregar todo el ácido sulfúrico, la mezcla re­

accionante se deja en digesti6n por 16 horas, para qu e -

se complete la reacci6n. 

Para aumentar la resistencia de la matriz del poso de ca 

fé al ataque destructivo del ácido sulfúrico J se recomien 

da tostar el poso desengrasado, por dos horas a una t em­

peratura de 350e o bien, someterlo a un tratamiento pre ­

liminar con una soluci6n de ácido sul fúrico al 3% duran­

te una hora; en ambos casos se logra aumentar los centros 

IIcristalinos ll en la red. 

La cantidad de ácido sulfúrico util izada en la reacci6n 

de s ulfonación e determinó por prueba y error; ya que -

no s e conoce l a estiqu iometría d la reacción; sin embar 
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go, se puede tomar como referencia, el contenido de celu 

losa en el poso de café p a ra estimar la cantidad de áci-

do a utilizar. 

Para trasladar el intercambiador de la forma ácida a la 

forma sódica, se recomienda utilizar un a solución de NaCl 

en vez de~ una s olución de NaOH, porque la celulo,sa s e -

destruye fácilmente en un medio fuertemen te alcalino . 

La capacidad de operación de los productos obtenidos es 

significativamente menor que la capacidad de operación -

de l intercambiador comercial REXYN 101 eH); en términ os 

de porcentaje~ la capacidad de operación de los produc --

tos~ respecto al intercambiador comercial es de 6% para 

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

La capacidad de operación, la . es tabilidad f ísica y el ta 

maño de las partículas, s e mejoran notab lemente si el p~ 

so de café se tuesta antes de sulfonarlo; los resultados 

del procedim i ent o 2 : 2:2 demuestran la eficacia del trata 

miento; po r un lado, se logra disminuir el vo lumen de las 
"-

partículas a l a ve z que s e v~elven mas compactas ; en es -

tas cond iciones s e puede util izar una mayor cantid ad de 

ácido en la r eacc i6n y se aumenta el nivel de substitu ción 

en la matr iz; (ver c adro 4-1 0 , Pag~72 ); en condiciones -

operativas ocup a menor e sp a cio en l a c olumna por l o que se 

aumenta la e ficiencia. 
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CONCLUSIONES 

Desde el punto de vista estructural, el poso de café es si­

milar a la matriz sintética de un intercambiador i6nico de 

ESTIRENO-DIVINIL~ENCENO (ver figuras No. 2 y 2 -A). Las cade 

nas celulosícas del poso de café serían equivalentes a las 

caden as de po lies ti reno; los centros "cris talinos" al elemen 

to reticulante D.V.B.; asi como estos materiales tienen ca ­

pacidad de adicionar grupos químicos de intercambio iónico 

del tipo sulf6nico (- S03H) , los carbohidratos del poso de 

café pueden adicionar bajo condiciones controladas los mis­

mos grupos de intercambio iónico, como se ha demostrado en 

la presente investigaci6n. 

Los resultados de la prueba de intercambio i6nico demostra­

ron que el poso de café sulfonado es cap a z de remover cal-­

C10 y magnesio del agua; aunque en meno r cantidad que el in 

tercambiador comercial; sin embargo, se ha demostrado que -

se puede aumentar su capacidad de operación y di~minuir en 

cierta medida el volumen de las partículas para aumentar la 

eficacia en el proceso. 

Por ser un producto de origen natural n o es posible por el 

momento, eliminar la barrera que representa el bajo grado -

de intercruzami ento de la matriz; sin embarg o, en ésta eta ­

pa de l a investigación se ha demostrado que ésta desventaja 
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puede ser corregida. 

La rapidez con que agota su capacidad de operación y el al-

to volumen que ocupa dentro de la . columna, son por el mamen 

to desventaj as de tipo práctico, razón por la cual el poso 

de café sulfonado no podría competir en eficiencia con l 'os 

intercambiadores comerciales; a pesar de ello , el poso sul-

fonado puede ser un substituto temporal en procesos relacio 

nadas con la suavizaci6n del agua potable a pequeña escala, 

cuando la calidad y la demanda del agua tratada no s ea rig~ 

rosa; también podría utilizarse en las primeras etáp.as del 

proceso de suavización de agua a gran escala, eliminando du 

reza y reteniendo sólidos no disueltos, ello aument aría el 

tiempo de vida útil de los' otros in tercambi adores util iz a--

dos en el proceso; ya saturado de sales de calcio magn e- -

sio podría utilizarse para restablecer calcio y magnesi o en 

suelos con bajo contenido en estos e lementos, sin provocar 

contaminación; ya que es un mater i al biodegradable, lo que 

no sucede con las resinas comerciales. 

Aunque en ninguna p a rte de la invest ig ación s e ha tratado 

la viabilidad económica del proyecto para producirlo a esca 

la industrial, los resultados y ' las observaciones anotadas 

a lo largo de la investigación, prodrían tomarse como indi -

cativos para futuros proyectos. 

• 
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Se espera que en futur a s investigaciones s e log ren mejorar 

las propiedades fisico-químicas del nuevo i n tercambiador,-

de ta l manera que pueda competir en eficiencia y economía 

con otros tipos de intercambiadores comerciales. 
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FIG. No. 2-A 
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