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RESUMEN

La presente investigaciéon estuvo encaminada en la produccion de carbones
activados (CA) de altas resistencias mecanicas (dureza). Las materias
fortalecedoras de la estructura carbonosa estudiadas fueron: vidrio obtenido de
metasilicato de sodio pentahidratado (sal fundente), de botellas desechadas y de
fritas de esmalte. Para la formulacion de los compdsitos CA-vidrio, se realizé una
impregnacion de los tres tipos de carga fundentes con la adicion de tetraborato de
sodio decahidratado en un carbdn activado de cuesco de palmiste de 89 % de
dureza e indice de yodo de 849 mg I2/g, seguido de un tratamiento térmico para la
fusion de las masas vitreas incorporadas. Los parametros estudiados fueron:
cantidad de carga, composiciones y granulometrias de las materias primas,
temperaturas y tiempos de fusion de los materiales compuestos. Asi mismo, para
la obtencion de compdsitos CA-polisilano, el parametro que se estudié fue el
volumen de polimero a impregnarse en la superficie carbonosa. Tanto el carbon
activado como los compésitos obtenidos fueron caracterizados con la
determinacion de sus propiedades mecanicas (dureza y pérdidas por atricion), de
adsorcion (indice de yodo y area superficial BET) y su composicion quimica-

morfoldgica.

El compdsito carbon activado-vidrio sales fundentes se obtuvo con las siguientes
condiciones: relaciébn masica carga/carbon de 0,5/1, carga fundente de 75 %
metasilicato de sodio pentahidratado y 25 % tetraborato de sodio decahidratado,
temperatura y tiempo de fusion de 950 °C y 1 h, respectivamente. Lograndose una
dureza del 98 % y un indice de yodo de 470 mg I2/g.

El compdsito de carbon activado-vidrio reciclado se prepard con los siguientes
parametros: relacion masica carga/carbon de 2:1, carga fundente de 90 % vidrio
reciclado (150 um)y 10 % tetraborato de sodio decahidratado, temperatura y tiempo
de fusién de 950 °C y 1 h, respectivamente. El cual present6é una dureza del 93 %

y un indice de yodo de 591 mg l2/g.

La formulacién del compdsito carbon activado-vidrio fritas de esmalte se obtuvo con

una relacion masica de carga/carbén de 1:1, carga con un 80 % de frita 2 y 20 %
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tetraborato de sodio decahidratado, temperatura y tiempo de fusién de 800 °C y
1 h, respectivamente. Lograndose una dureza del 95 % y un indice de yodo de
690 mg I2/g.

El compdsito carbon activado-polisilano fue obtenido por la impregnacion de 50 mL
de polimero por 100 g de carbdn activado, el cual presentd una dureza del 99 % e

indice de yodo de 667 mg l2/g.

El ensayo de atricion revela que el carbon activado presenta un 53 % de pérdidas
de material y con la adicion de vidrio utilizando como fuentes de silice provenientes
de las sales fundentes, vidrio reciclado y fritas de esmalte, las pérdidas se reducen
a valores de 36, 46 y 39 %, respectivamente. En cambio, en la impregnacion de
polisilano este parametro se reduce a 31 %, confirmandose que en todos los casos

existe un reforzamiento de la estructura del carbdn activado.

Las recuperaciones del complejo cianuro-aurico en solucion obtenidas fueron del
98, 57, 89, 90 y 26 % para el carbon activado, compdsitos con vidrio sales, vidrio
reciclado, vidrio fritas y polisilano, respectivamente. Concluyéndose que en el
compoésito carbon activado-vidrio fritas, los mecanismos de reforzamiento
superficial del compuesto son los mas apropiados para obtener carbones activados
con mayor rendimiento de recuperacion de metales preciosos. Materiales que
presentan el mayor indice de yodo, un valor de dureza y rendimiento de adsorcion

dentro de los estandares requeridos para el uso en la mineria.
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INTRODUCCION

Una de las materias primas utilizadas en la fabricacién de carbén activado granular
es la cascara de coco, la cual presenta una buena resistencia a la atricion y altos
niveles de actividad (Schaeffer, 2013, p. 2). Los carbones activos granulares
utilizados en la extraccion del oro tienen durezas superiores al 97 % (Adams, 2016,
p. 538).

La dureza se define como la resistencia del carbon a la erosién y ruptura, donde
una masa de carbén es sometida a la accién mecanica con un numero determinado
de bolas de acero colocadas en un recipiente, el cual se somete a una accion de
rotacion y golpeteo por 30 minutos. La masa de carbén retenida en un tamiz de
abertura cercana a la mitad de la abertura del tamiz que define el tamafio nominal
del carbon original, representa el porcentaje de dureza (NTE INEN 1989:94, 1995).
Asimismo, las pérdidas por atricion se definen como el porcentaje de carbén
(fraccién fina) que no puede ser recuperado en procesos de adsorcion del oro.
(Marsden y House, 2006).

Los carbones activados granulares utilizados en mineria presentan resistencias
mecanicas bajas, lo que ocasiona la eliminacion del carbdon como material fino en
las pulpas cianuradas, el cual no puede ser recuperado y genera pérdidas
econdémicas en el proceso, relacionadas con las pérdidas de oro, debido a que se
adsorbe en el carbon fino, por ende, no puede ser recuperado ya que se descarta
en las pulpas. Por lo que se sugiere, establecer métodos para reforzar la estructura
de carbones activados provenientes de materiales lignoceluldsicos (Beltran, 2012,
p. 44).

La recuperaciéon de oro en el proceso de cianuracién se realiza por varios métodos,
entre los cuales se tiene: adsorcidon con carbén en lixiviacion con recuperaciones
del 60 al 80 % del oro total (Azanero, 2001), adsorcién con carbdn en pulpa con
rendimientos del 99 al 100 % y adsorcion con carbén inmovilizado con rendimiento
del 98 %. A pesar de que la técnica con carbén inmovilizado se obtiene altos

rendimientos, presenta el inconveniente de utilizar mayor cantidad de material
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adsorbente en comparacion al proceso convencional con carbon en pulpa (Beltran,
2012, p. 44). Con el fin de mejorar las propiedades mecanicas de dicho material, se
han propuestos las siguientes investigaciones para obtener carbones activos

modificados fisicamente, que presentan una mayor dureza:

Diaz (2015), propone la impregnacion de vidrio en la estructura del carbon con el
objetivo de aumentar la dureza de dicho material. En su experimentacion, utiliza
como constituyentes del vidrio: metasilicato de sodio pentahidratado como fuente
de silice (SiOz2) y tetraborato de sodio decahidratado como fuente de 6xido de boro
(B203). El carbdén virgen utilizado tiene una dureza inicial de 58 %, con la

impregnacion del vidrio se aumenta dicha propiedad mecanica a 82 % (p. 64).

La investigacion realizada por Mifio (2004), logra aumentar la dureza de carbones
activados de cuesco de palmiste con la impregnacion de resinas poliméricas en la
superficie carbonosa. La dureza inicial del carbon activado utilizado es de 75 %, y
con el fin de incrementar la resistencia mecanica, sintetiza dos compdsitos de
carbon activado-resina: uno, carbon activado-resina fendlica con una dureza del
93 % y otro, carbdn activado-resina epdxica con dureza de 96 % (p. 77). Ambos
métodos descritos logran mejorar las propiedades mecanicas de carbones
activados de materiales lignocelulésicos con baja y/o mediana dureza. El
inconveniente que presentan estas experimentaciones es la reduccion de la
capacidad de adsorcion en un 50-60 % (Diaz, 2015, p. 65 y Mifo, 2004, p. 77).

El presente proyecto propone la produccién de compdsitos de carbon activado-
vidrio y carbdén activado-polisilano para el mejoramiento de las propiedades
mecanicas de carbones activados utilizados en la adsorcion del complejo cianuro-
aurico. Con esto se lograra evitar las pérdidas por atricion de carbones granulares,
lo cual, significa pérdidas econdmicas en la industria minera: por consumo de
material adsorbente y pérdidas de oro en carbdn fino producidas en el proceso de

adsorcion de metales preciosos de pulpas cianuradas (Beltran, 2012, p. 44).



1. REVISION BIBLIOGRAFICA

1.1. EL CARBON ACTIVADO: DEFINICION, ACTIVACION Y
APLICACIONES

1.1.1. DEFINICION DE CARBON ACTIVADO

Se conoce como carbén activado a todo material carbonoso que ha sido sometido
a procesos quimicos y/o fisicos para aumentar su area superficial mediante la
creacion de porosidad en su estructura (Chowdhury, Scott, Westerhoff, Leto,
Nowack, y Corwin, 2013, p. 3). Los materiales que forman un carbon activo estan
unidos por enlaces grafiticos, cuyos espacios se conocen como porosidad (Marsh
y Rodriguez, 2006, p. 14).

El principal uso de este material con alta superficie interna es la adsorcion de
sustancias, presentes tanto en fase liquida como en fase gaseosa (Menéndez,
2012, p. 58). El area superficial de un carbén comercial se encuentra en un rango
de 500-1500 m?/g (Deiana, Petkovic y Noriega, 1998, p. 90).

La materia prima para su produccion comprende un sin numero de materiales entre
los cuales se tiene carbon de origen mineral como la antracita, grafito y lignito;
carbones de origen organico como desechos celuldsicos de plantas madereras y
alimenticias (huesos de frutas); y algunos derivados de plasticos, resinas y

polimeros (Gémez, Klose y Rincén, 2010, p. 58-59).

1.1.1.1. Porosidad en carbones

La porosidad en carbones activados corresponde a los espacios existentes entre
atomos de carbono o compuestos presentes en el carbén. La porosidad en
carbones presenta muchas irregularidades, en cambio en materiales que presentan
una geometria definida como las zeolitas, estos espacios tienen una dimensién
definida (Marsh y Rodriguez, 2006, p. 89).



La porosidad se obtiene por pirdlisis y gasificacién del carbono presente en el
material celulésico como es el caso de la lignina y la celulosa. La temperatura de
tratamiento térmico define la estructura general del carbon. Con un aumento de
esta temperatura se logra una mayor estabilizacién de la estructura (Marsh y
Rodriguez, 2006, p. 89).

La formacién de redes tridimensionales compuestas de capas no lineales de seis a
ocho carbones, unidas por enlaces reticulares establecen la dureza caracteristica

de carbones microporosos (Marsh y Rodriguez, 2006, pp. 89-90).

1.1.1.2.  Grupos funcionales constituyentes del carbon

Un carbon activado no se constituye unicamente de carbono, también tiene en su
estructura heteroatomos como el oxigeno, hidrégeno, nitrégeno, azufre y otros
constituyentes minerales. La presencia de estos heteroatomos depende de la
naturaleza de la materia prima utilizada en la produccion de carbones activos
(Marsh y Rodriguez, 2006, p. 323). El oxigeno presente en carbones, otorga
propiedades polares a los mismos. Por lo tanto, en soluciones acuosas, hay una
interaccion de las moléculas de agua con los atomos de oxigeno superficiales
(Bansal y Goyal, 2005, p. 8).

La interaccion entre la superficie del carbon y agentes oxidantes como el acido
nitrico (HNOs3), forma complejos organicos oxigenados como enlaces C-O,
quinonas, carboxilo, lactonas, éteres y otros. Estos tipos de enlaces determinan las
propiedades cataliticas y pH de cada uno de los carbones (Nudelman, 2004, p. 68).
La interaccion del carbon con amonio, melanina y Urea aportan a la superficie
carbonosa grupos funcionales nitrogenados, que confieren propiedades vy
caracteristicas especiales al carbon (Bandosz, 2006, p. 9).

1.1.1.3.  Clasificacion de los carbones activados

Segun el tamafio del poro el carbon se divide en tres tipos: carbones microporosos

son aquellos que tienen en su interior poros de tamafo no superiores a 2 nm. Los



carbones mesoporosos poseen poros comprendidos entre los 2-50 nm y los
macroporosos tienen una porosidad mayor a los 50 nm (Gémez et al., 2010,
p. 23).

Por otro lado, los carbones activos se clasifican por su granulometria en dos tipos:
carbones granulares con diferentes tamafios de diametro, comprendidos entre los
0,2 y 5 mm (mallas # 70 y # 4, respectivamente), y los pulverizados que se
presentan con una granulometria menor a 74 um (malla # 200) (Activated Carbon
Technologies PTY LTD, 2016).

1.1.14. Propiedades de los carbones activados

Desde los inicios de los tiempos, los carbones han sido utilizados en procesos de
purificacion de sustancias liquidas y gaseosas (Menéndez, 2012, p. 58). La
descontaminacion de estas sustancias consiste en la eliminacion de coloracion,

olores y sabores causados por elementos contaminantes (Cecen y Aktas, 2011).

La microporosidad convierte al carbon activo en un material de alta superficie y de
capacidad de retencion extraordinaria. Por su parte, la meso y macroporosidad
cumplen la funcién de retencion de sustancias de mayor tamafio molecular en la

superficie del carbén.

Por su naturaleza apolar tiene la capacidad de adsorber sustancias apolares y de
gran volumen molecular como los colorantes, hidrocarburos, entre otros (Lenntech,
2006). La adicion de sustancias con oxigeno e hidrégeno a la superficie del carbén,
elevan la afinidad de adsorcion de moléculas polares y ademas de crear una

estructura acido-base en el mismo.

La molécula adsorbida en la superficie del carbon le sucede lo siguiente: en el caso
de que sea toxica es transformada a inerte mediante reacciones quimicas
cataliticas o puede adherirse a la superficie debido a la accién de las fuerzas de
Van der Waals (Castells, 2012, p. 312). Para entender esto se presentan dos

ejemplos que se describen a continuacion: la degradacion del ion cianuro a cianatos



de desechos provenientes de la extraccion de oro de plantas metalurgicas, y otro
ejemplo es la recuperacion del complejo Au(CN); en el proceso de adsorcion de

oro de mineral de mina (Marsden y House, 2006, p. 480).

Las principales propiedades para caracterizar a un carbon activado se describen a

continuacion:

a) Propiedades fisicas

Densidad aparente

Se determina por lo gramos ocupados por cada mL, o de manera general, como la
masa de carbdn en un determinado volumen. Este parametro considera la suma de
volumenes de las particulas y de los espacios vacios entre las particulas
(Hendricks, 2006, p. 774).

El rango de densidades aparentes de carbones activados granulares es de 0,3 —
0,6 g/cm? (Chowdhury et al., 2013, p. 4). Para carbones sub-bituminosos existe un
35 % menos masa ocupando un volumen que en el caso de carbones con mayor
densidad (Potwara, 2012, p. 14).

Densidad real

Se considera como la masa ocupada por el carbén por unidad de volumen, no se
considera la porosidad y el volumen entre particulas (Gomez et al., 2010, p. 44).
Generalmente, los valores de densidad real de carbones activados se encuentran
entre los 2,15 - 2,20 g/ cm? (Desotec, 2015).

Granulometria de las particulas

Conocido como la distribucion de los tamafnos de particulas de carbéon y se
cuantifica por un analisis de tamices (Hendricks, 2006, p. 774). Los tamafos de
carbones activados granulares que generalmente se utilizan son: de 1,2 x 2,4 mm
a 1,7 x 3,4 mm (Marsden y House, 2006, p. 303).



b) Propiedades mecanicas

Dureza

La dureza se define como la resistencia del carbon a la erosion y ruptura (Desotec,
2015; Hendricks, 2006, p. 774), donde una masa de carbon es sometida a la accion
mecanica de un numero determinado de bolas de acero colocadas en un recipiente
especifico, el cual se somete a una accion de rotacién y golpeteo por 30 minutos.
La masa de carbdn retenida en un tamiz de abertura cercana a la mitad de la
abertura del tamiz que define el tamafio nominal del carbon original, representa el
porcentaje de dureza (NTE INEN 1989:94, 1995).

Un carbdn duro es menos propenso a rupturas y es capaz de generar menos
material fino, durante procesos de transporte y agitacion. La materia prima de
preferencia para la produccién de carbones activados de alta dureza es la cascara
de coco (Potwara, 2012, p. 14). Mayoritariamente, las presentaciones de los
carbones activos son los del tipo pulverizados y los peletizados, ya que la mayoria
de las materias primas tienen durezas bajas (Koplan, Okun, Hillman, Lane, Pearson
y Aranoff, 2006, p. I-4).

Pérdidas por atriciéon

Las pérdidas por atricién se cuantifican por el porcentaje de carbén que no puede
ser recuperado en el proceso de extraccion de oro. Los mecanismos asociados al

rompimiento del carbén se detallan a continuacion:

e Atricién carbon — sélido en sistemas de mezclado, carbon en pulpa (CIP) y
carbon en lixiviacion (CIL).

e Atricion carbon — carbdn en sistemas de mezclado y solucién CIP, CIL, elusién
y lavado acido.

e Atricién carbon — carbon, carbdn — acero en procesos de secado como la

reactivacion térmica y transporte en baldes.



e Rompimiento del carbon durante el transporte en bombas, eductores y retencion
en tamices.

e Ruptura del carbén por choque térmico en el proceso de reactivacion térmica.

e Abrasion durante remocion quimica de compuestos inorganicos contaminantes

del carbon activado (Marsden y House, 2006, p. 333).

Las pérdidas por atricién del material adsorbente son variantes de planta en planta,
y depende de las condiciones de cada etapa de extraccion del oro:

e Velocidad de agitacion

e Velocidad de transporte del carbén

e Tipo y configuracion de sistemas de adsorcion

e Equipamiento (bombas)

e Tiempos de residencia

El consumo de carbon por cantidad de mineral procesado en plantas metalurgicas
varia de 15 a 80 g/ton, con un valor promedio de 40 g/ton. Repartiéndose las
pérdidas en procesos de carbén en columna de 20 a 40 g/ton y en procesos de
agitacion, CIP y CIL de 40 a 60 g/ton. Especificamente el consumo se distribuye
segun los siguientes mecanismos:

Circuitos de mezclado — adsorcion: 40 %

Transporte del carbdn entre tanques y en columnas de desorcion: 6 %

Elusion, con inclusion del transporte y regeneracion del carbon: 7 %

e Regeneracion (enfriamiento y tamizado): 47 % (Marsden y House, 2006, p. 333)

c) Analisis préximo

Humedad

Se considera al contenido de humedad ligada al carbén activado, se determina
como la pérdida de peso mediante un calentamiento a 150 °C durante 3 horas. El
contenido de humedad es inferior al 5 % y puede incrementar durante el transporte

y el almacenamiento del carbon (Desotec, 2015).



Materia volatil

La materia volatil se termina como la pérdida de masa en un proceso de
calentamiento (950 °C), durante 7 minutos con un crisol tapado. El contenido de
material volatil da una idea del grado de carbonizacion de un carbdén activado
utilizado en mecanismos de adsorcion (ASTM D 5832-98, 2014).

Cenizas

La ceniza constituye el material inorganico del carbén activado, y su contenido
depende de la materia prima utilizada. Es la fraccion que no presenta
caracteristicas para ser activada, por lo cual, la presencia de ceniza reduce la
efectividad de la activacion del carbén (Bandosz, 2006, p. 14). Un lavado acido del
carbén activado reduce el contenido de cenizas a valores del 1 al 2 % (Potwara,
2012, p. 14). Este parametro se obtiene calentando el material por 2 horas a

950 °C con crisol abierto.

Carbon fijo

El carbon fijo se conforma del contenido de carbono remanente, obtenido por la
eliminacién de la materia organica. Este material constituye la fraccion combustible
que puede ser gasificada en la obtencion de carbones activados. Se cuantifica
como el contenido total de carbon activado menos el porcentaje de material volatil

y de cenizas (Celignis, 2017).

d) Propiedades de adsorcion

NUmero de yodo

El numero o indice de yodo da una idea del area superficial de un carbén activado.

Se cuantifica como los miligramos de yodo adsorbidos por gramo de carbén. Los



cuescos de coco activados presentan los mayores indices de yodo, son capaces

de adsorber moléculas de diametros inferiores, como es el caso de sustancias

quimicas organicas volatiles (Potwara, 2012, p. 14).

En la Tabla 1.1 se presentan las propiedades de carbones activados comerciales

de diferentes materias primas.

Tabla 1.1. Propiedades de carbones activados comerciales

. Cascaras de Carbon Carbén Carbon
Material base . . sub- . .
coco bituminoso | , . = lignitico
bituminoso
Densidad aparente (g/cm?) 048-054 | 048-0,54 | 0,35-0,37 | 0,37-0,38
Numero de Yodo (mg I/g) 1050-1300| 850-1000 [1000-1100| 500-600
Numero de melaza <200 200 - 230 > 300 > 300
Ceniza total (%) <3 8-15 10-15 16 —30
Dureza (%) 98 - 99 85-90 86 -90 65175

(Potwara, 2012, p. 14)

Area superficial

Mide el area interna de un carbén o material activado que presenta una
determinada porosidad. La unidad de medida es m? de area superficial por unidad
de masa de material adsorbente. Para la determinacion de este parametro se
utilizan gases capaces de ser adsorbido fisicamente, como el nitrégeno (N2). El
método consiste en la adsorcion tipica del nitrdgeno a su temperatura de ebullicion
(77 K), mediante el uso de las isotermas BET (Gomez et al., 2010, pp. 48-49).

1.1.1.5.  Caracteristicas fisico-quimicas

a) Caracteristicas fisicas

La estructura fisica que presenta el carbon activo es similar al grafito y con

porosidad bien definida. Se pueden identificar los tres tipos de poros: microporos



(dp < 2 nm), mesoporos (dp = 2-50 nm) y macroporos (dp > 50 nm) (Marsh &
Rodriguez, Activated carbon, 2006).

b) Caracteristicas quimicas

La naturaleza quimica de un carbdn activo esta compuesta de carbon puro similar
a materiales carbonosos de origen natural como el grafito y la antracita. Su
composicién quimica se constituye de 75-80 % de carbdn fijo, 5-10 % de cenizas,
1-3 % de humedad y 7-9 % de material volatil. Un carbdén activado tipico se
constituye quimicamente de los siguientes elementos: 88 % carbono; 0,5 %
hidrégeno; 6-7 % oxigeno; 0,5 % nitrogeno, 1 % azufre y el restante equivalente a

constituyentes inorganicos (Bansal y Goyal, 2005, p. 2).

El porcentaje de ceniza depende de la materia prima a utilizarse. La ceniza se
considera como un material de origen inorganico. Por no presentar caracter
organico, este material no puede ser activado. En estos casos, un alto porcentaje
de materia inorganica en materiales lignocelulésicos, reduce la efectividad de

activacion de los mismos (Koplan et al., 2006, p. 1-4).

La eliminacion parcial de la ceniza se realiza con un lavado acido. La accion del
acido elimina parte de los cationes (Na*, K*, Ca?*, otros) presentes en la materia

inorganica (Koplan et al., 2006, p. I-7).

1.1.2. ACTIVACION DE MATERIALES CARBONOSOS

Antes de mencionar los procesos de activacion existentes, se debe considerar los

criterios de seleccion de la materia prima apta para ser activada:

e Materiales con una alta dureza y densidad
e La presencia de un bajo contenido de materia inorganica (cenizas)

e La disponibilidad y el costo (Bandosz, 2006, p. 9; Gomez et al., 2010, p. 3)
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1.1.2.1. Carbonizacion

La carbonizacion es el primer paso para la preparacion de carbones activados. Es
un proceso térmico que se lleva a cabo a temperaturas superiores a los 500 °C. En
esta etapa existe una serie de reacciones de deshidratacion y volatilizacidén en la
materia precursora. Las condiciones de trabajo pueden efectuarse en dos tipos de
atmoésferas: la primera consiste en una atmésfera oxidante con relaciones
esteoquiométricas muy bajas de aire y a temperaturas no superiores a los 600 °C
(Bandosz, 2006, p. 17); por otro lado, se tiene una carbonizacion del precursor en

una atmdésfera reductora a temperaturas de 500 a 800°C (Chowdhury et al., 2013,
p.3).

En el proceso de carbonizacién se produce una eliminacion de elementos como el
oxigeno, hidrogeno, nitrégeno y azufre, por una volatilizacion pirolitica del material
inicial (Bansal y Goyal, 2005, p. 2). Las reacciones de combustion remueven parte
del material volatil y con esto se produce condesados (hojas de poliaromaticos),
que viene a ser los bloques de construccidon de los carbones activados. En este
punto, se tiene una estructura porosa pobre, con intersticios entre los condesados,

los cuales pueden estar llenos de alquitran (Newcombe y Dixon, 2006, p. 157).

1.1.2.2.  Activacion

Las reacciones de activacion consisten en la interaccion del agente activante con
atomos de carbono de material previamente carbonizado. De esta manera, se
obtiene una matriz carbonosa que con el tiempo de activaciéon se va agujereando,
lo que permite generar poros de diferentes tamafos, los cuales conceden la

porosidad caracteristica de carbones activos (Bansal y Goyal, 2005, p. 2).

a) Activacion fisica

La activacion fisica consiste en la inyeccion de CO2 o H20 vapor a temperaturas

entre los 800 °C y 900 °C. En el proceso se elimina parte del material carbonoso
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en la fase gaseosa, para la generacion de nuevos poros (Marsh y Rodriguez, 2006,
p.8).

El término de gasificacion de material carbonoso se conoce como “burn off” y
representa el grado o porcentaje de pérdida por activacion. Entre mayor sea el
porcentaje de “burn off’, mayor sera el grado de activacion, hasta llegar a un

maximo y luego desciende (Inagaki y Kang, 2016, p. 241).

Las reacciones quimicas que ocurren en el proceso fisico se determinan por la
eliminacién de atomos de carbono, con lo cual se generan poros (Gomez et al.,
2010, p. 21). A continuacion, se presentan las principales reacciones, mostradas

en las Ecuaciones 1.1 a 1.4.

C+C0, & 2C0 [1.1]
C + H,0 & CO + H, [1.2]
C+0,-CO, [1.3]
2C + 0, - 2C0 [1.4]

b) Activacion quimica

La activacion quimica consiste en la impregnaciéon de sustancias quimicas al
material lignoceluldsico, que luego es sometido a temperaturas de 400-600°C. A
estas temperaturas se produce reacciones de deshidratacion y la formacion de
estructuras porosas en el carbén (Koplan et al.,, 2006, p. I-7). Las sustancias
activantes mas utilizadas son: cloruro de zinc, acidos minerales (fosférico, sulfurico)
y algunas sales (Bandosz, 2006, p. 4). La ventaja de la activacion quimica es la

recuperacion de la sustancia activante, pudiéndose reutilizar en el proceso (p. 28).

La activacion con cloruro de zinc (ZnClz2) comprende una impregnacion de la sal en
el material lignoceluldsico, seguido de un tratamiento térmico a temperaturas de
500-800 °C. El rendimiento del proceso es mayor que la activacion térmica, pero en
cambio, las propiedades como la densidad, abrasion y dureza del producto final

disminuyen considerablemente (Bandosz, 2006, p. 27).
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La activacion con acido fosforico (HsPOs4) al igual que al cloruro se realiza una
impregnacion del acido en el material lignoceluldsico y un tratamiento térmico inicial
a 100-200 °C, seguido de un segundo tratamiento a 400-500 °C. Un lavado final del
producto es necesario para regular su pH y para la eliminacién de acido en exceso.
El carbon activado obtenido por activacion de este acido, presenta una
heterogeneidad en la microporosidad, con diferentes tamafos y volumenes de poro.
El ataque quimico con soluciones concentradas de ac. fosforico desarrolla en mayor
proporcion meso y macroporosidad en comparaciéon con los otros tipos de

activacion existentes (Marsh y Rodriguez, 2006, p. 326-327).

La activacion con hidroxido de potasio (KOH) consiste en dos etapas: la primera,
se impregna el KOH al carbén en un tratamiento térmico a 100°C con evaporacion
total de la solucion; y la segunda, un tratamiento térmico a 700-900 °C. Es necesario
un lavado con agua o con alguna solucion acida con el fin de remover la base
restante. Por este método se logra una mayor microporosidad con poros de

diametros menores a los 2 nm (Nogués, Garcia y Rezeau, 2010, p. 375).

1.1.3. APLICACIONES DE LOS CARBONES ACTIVADOS

1.1.3.1.  Principales aplicaciones del carbon activado en la industria

El tratamiento de aguas residuales hoy en dia esta direccionado en el uso de carbén
activado. Debido a las propiedades de adsorcion del carbon, se puede remover
sustancias organicas y/o inorganicos contaminantes de aguas. Industrialmente, se
utilizan columnas de carbon granular, donde la solucion contaminante entra en
contacto con la superficie carbonosa. El liquido tratado posee una concentracion
de sustancia contaminante menor a la permisible, para luego ser reutilizada en el

proceso o ser desechado (Manahan, 2006, p. 217).

En el tratamiento de gases, las sustancias contaminantes contenidas en la fase
gaseosa son removidas por la accion adsortiva del carbon activado.

Industrialmente, los mecanismos de tratamientos de gases funcionan de la
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siguiente manera: el carbén activo es colocado como camas en tanques cilindricos;
el flujo de gas contaminado es forzado a ingresar por una serie de tanques de
purificacion conectados; el contacto del gas con la superficie carbonosa remueve
las sustancias contaminantes; por ultimo, el gas purificado es expulsado por el
ultimo tanque (Woodard y Curran, 2006, p. 347).

La clarificacion del jugo de cafia es otra de las aplicaciones industriales del carbon.
El proceso consiste en la preparaciéon de un jarabe de 60-70 °Brix, al cual se somete
a un tratamiento térmico a 90 °C durante 1-2 h, con la adiciéon de 1,5 % de carbon
activado en polvo (74 um). El material adsorbente retiene sustancias causantes de
la coloracién, olores y sabores extrafios del jugo. En el proceso de filtracién se
utiliza una precapa de tierra de diatomeas, donde el carbon es retenido y el jugo
clarificado es filtrado (Panda, 2011, pp. 27-28; Valenzuela, Martinez y Montano,
20009).

El carbon activado se utiliza en la recuperacion de metales preciosos como el oro
y la plata. Las principales caracteristicas que debe presentar este material son las

siguientes (Marsden y House, 2006, p. 297):

e Capacidad adsortiva, 24 mg Au/g CA
e Alta velocidad de adsorcién, 90 % recuperacion del oro en solucién en 1 hora
e Resistencia mecanica, durezas mayores al 98 %

e Distribucion de tamafio de particula, mallas 6x12 (- 3,36 mm + 1,68 mm)

El carbon activado utilizado en el proceso de adsorcidn de oro entra en contacto
con las pulpas cianuradas, las cuales han sido obtenidas de la lixiviacion de
minerales auriferos con cianuro de sodio. El carbén es alimentado en
contracorriente al flujo de la pulpa y pasa por una serie de 3 0o mas tanques
conectados entre si. El material adsorbente prefiado de oro es recuperado de los
primeros tanques, a los cuales ingresa la pulpa cianurada. Luego, el carbon es
desorbido en unas columnas de elucion, para recuperar el oro que ha sido
adsorbido (Bartlett, 1998, pp. 63-64).
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Las granulometrias de carbones activados utilizados en mineria estan en el rango
de mallas menor a la # 6 y mayor a la # 14 (-3,36 mm +1,41 mm) y su densidad
aparente es inferior a 1 g/cm3. El material precursor utilizado para carbones en
mineria es la concha de coco, por presentar buenas propiedades de adsorcion y

alta resistencia a la atricion (Bartlett, 2013, pp. 63).

Para establecer la cinética de adsorcién de cada uno de los carbones activados, se
han propuestos diferentes modelos matematicos que facilitan la interpretacién de

los resultados. Los diferentes modelos se detallan a continuacion:

1.1.3.2. Isotermas de adsorcion
a) Isotermas de Freundlich

La isoterma de Freundlich describe el comportamiento de carbones utilizados en
procesos de purificacién de aguas residuales (Chowdhury et al., 2013, p. 7-8). Se

presenta en la Ecuacion 1.6.

X
> = KeC)'™ [1.6]
Donde:

X/m: es la masa de sustancia absorbida por masa de material adsorbente.
Ce: es la concentracién en equilibrio de la sustancia absorbida en solucién luego de
ocurrir el fendmeno de adsorcion.

Kry n: son las constantes empiricas.

Para el tratamiento de los datos, se representan graficamente los valores de X/my
de concentracién, a través de la siguiente regresion lineal en ejes logaritmicos,

como se presenta en la Ecuacion 1.7.

Log (%) = Log Ky + %log Ce [1.7]
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b) Isotermas BET

Este modelo matematico fue desarrollo por los cientificos Brunauer, Emmett y
Teller. Esta teoria habla de la adsorcién en multiple capa, presentada en la

Ecuacioén 1.7.

Po 1 LC1P [1.8]

Donde:

P: es la presion

Po: es la presion del adsorbato en la saturacion

a: es la cantidad de adsorbato retenido.

am: es la adsorcion maxima, cuando se tiene una monocapa.

C: es la constante que relaciona los calores de adsorcion entre la primera capa y

las multicapas.

La teoria BET es generalmente utilizada para caracterizar carbones activados, ya
que con ella se conoce la micro, meso y macroporosidad que posee un determinado
carbon (Bandosz, 2006, p. 20).

1.2. TECNICAS APLICADAS AL MEJORAMIENTO DE
PROPIEDADES MECANICAS DE CARBONES ACTIVADOS
GRANULARES

1.2.1. EL VIDRIO
1.2.1.1.  Definicion del vidrio
Se define como vidrio a toda materia inorganica que ha sido sometida a un proceso

de fusion y una vez enfriado presenta caracteristicas de un liquido muy viscoso y

de un solido rigido. El vidrio puede ser incoloro, transparente o coloreado
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dependiendo de su constitucion quimica, su estructura es amorfa y dura
(Fernandez, 2003, pp. 54-55; Grau y Mufioz, 2013).

En la Figura 1.1. se muestra el proceso de fusion de un vidrio. Cuando una masa
vitrea en su estado liquido comienza a enfriarse, la estructura atémica cambia
progresivamente y es caracteristica de la temperatura de fusion. Si el liquido es
enfriado por debajo de la temperatura de fusion sin presentar cristalizacion se
obtiene un liquido subenfriado. A medida que se sigue enfriando, no existe un
cambio abrupto de la entalpia debido a la reorganizacién estructural discontinua del
liguido. Ademas, en el enfriamiento, la viscosidad aumenta inversamente con la
temperatura. La entalpia comienza a desviarse de la linea de equilibrio, cuando la
viscosidad del liquido subenfriado es muy grande, con lo cual se fijan las

caracteristicas del vidrio y se obtiene un solido rigido (Shelby, 2005, p. 3-4).

o
A?/“b
w\

Entalpia

Tf!antu T'f rapida Tm
Temperatura o

Figura 1.1. Efecto de la temperatura en la entalpia en la formacion de un vidrio

El estado de transicion de liquido subenfriado a sélido rigido se conoce como region
de transformacion vitrea. A tasas de enfriamiento mas lentas, la curva de equilibrio

se consigue a temperaturas mas bajas. En cambio, a una tasa de enfriamiento mas
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rapida, el vidrio obtenido tiene una entalpia mayor y el proceso sucede a

temperaturas mas altas (Shelby, 2005, p. 4-5).

La temperatura de transicion vitrea define la conversion de un liquido subenfriado
a un solido rigido (vidrio), en el enfriamiento; y la transformacion del sdlido a
comportarse como un liquido viscoelastico, en el momento de un calentamiento
(Shelby, 2005, p. 5).

1.2.1.2.  Materias primas utilizadas en la fabricacién de vidrios

Las materias primas utilizadas en la fabricacién de vidrios comprenden una gama
de compuestos inorganicos, tanto de origen natural como de origen sintético. El
constituyente principal usado en la mayoria de los vidrios es la silice (SiO2), debido
a su abundancia en la superficie terrestre (Castells, 2012, p. 432; Grau y Mufioz,
2013).

La silice puede formar una matriz vitrea definida pero su alta temperatura de fusion
(1 600 °C), estd asociada a altos consumos energéticos. Para lo cual,
industrialmente son utilizadas sustancias que reducen la temperatura de fusiéon del
vidrio, como es el caso de los 6xidos de metales de la | y Il familia: éxido de sodio
(Na20), 6xido de potasio (K20), 6xido de calcio (CaO), 6xido de boro (B203) y otros
(Rapp, 2002, p. 190).

De acuerdo a las funciones que desempena cada uno de los constituyentes del
vidrio, se tiene una clasificacion de las materias primas utilizadas que se explican

a continuacion:

e Vitrificantes
e Fundentes
e Estabilizantes y

e Componentes secundarios
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a) Vitrificantes

Las sustancias vitrificantes, llamadas también como sustancias formadoras de red,
son la base de todos los vidrios y son aquellas que proporcionan las caracteristicas
a los mismos: transparencia a la luz ultravioleta y resistencia a cambios bruscos de

temperatura (Navarro, Gémez, Garcia y Agueda, 2010, p. 255).

La principal materia prima vitrificante es la silice en forma de arena. El porcentaje
de silice se puede variar en un 50 y 80 % en peso de la masa total (Fernandez,
2003, pp.130-131). El porcentaje de pureza de los materiales silicicos aptos en la

produccion de vidrio es de 99,5-98,5 % (Rincon, s.f., p. 51).

Otro compuesto formador de red es el pentadxido de fésforo (P20s5). Se incorpora
por materias como el acido fosforico (HsPOa), fosfato de calcio y bario (Cas(POa4)2,
Bas3(POa4)2) (Rincén, s.f., p. 56).

b) Fundentes

Los constituyentes fundentes bajan el punto de fusion de la silice de 1 600 a 800 -
1 200 °C. Ademas, se conocen como modificadores de la red vitrea, por ocupar los

espacios libres entre los enlaces Si-O-Si.

Generalmente los fundentes son oxidos de metales alcalinos y alcalino térreos:
K20, Li20, Na20, CaO, MgO, BaO y de otros metales como PbO, ZnO, y el mas
usado industrialmente es el oxido de boro (B203). Las materias primas que
proporcionan los éxidos indicados son carbonatos, sulfatos, nitratos y otras sales
(Paine, 1991, p. 96; Vazquez, 2005, p. 52).

El 6xido alcalino mas utilizado es el de sodio presente en un 12 a 15 % en peso del
vidrio. Ademas, de lograr disminuir la temperatura de fusion, se reduce el coste en
la produccidén. Los vidrios que contienen oxido de potasio, la viscosidad aumenta

comparados con los que poseen sodio, lo que produce una reduccion de la
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presencia de fisuras. La desventaja de utilizar 6xido de potasio es la disminucion

de la estabilidad quimica a la accién de alcalis y de acidos.

Los vidrios de litio presentan un tiempo de fusion notablemente mas corto, debido
a la disminucion de la temperatura, decaimiento de viscosidad y tension superficial
(Fernandez, 1991, pp. 137-140).

La adicién de oxidos de calcio y de magnesio son necesarios para brindar
estabilidad al producto. Los porcentajes de estos compuestos se encuentran entre
5-11% CaO y 1-3% MgO (Lefteri, 2002, p. 146).

Los vidrios de plomo son utilizados para la proteccion de la emision de rayos X, en
Optica, en la produccion de elementos eléctricos y electrénicos (bombillas,
soldadura metalica, tubos de televisores). Su contenido es mayor al 10 %. Cuando
su concentracion es alta se comporta como un formador de red y cuando es baja
actua como un modificador (Weller, Unnewehr, Tasche y Harth, 2009, pp. 11, 104).
Al igual que el plomo, los vidrios de 6xido de boro, cuando su contenido de boro es
alto actua como formador de red (boratos) y en menores proporciones, como
modificador de red (borosilicatos). Su principal funcién es disminuir el coeficiente
de dilatacion térmica del vidrio y ofrecer estabilidad quimica. La desventaja es que
este tipo de vidrios son sensibles a cambios de temperatura (Holleman y Wiberg,
1995, pp. 85-86).

El 6xido de zinc (ZnO) incrementa el indice de refraccidn y la resistencia quimica,
aumenta la dureza y el afinado se mejora, con la reduccién de la viscosidad a
temperaturas elevadas. El porcentaje de incorporacién no supera el 5 %. Las
materias primas fuentes del éxido son: carbonato de zinc (ZnCOs), 6xido de zinc
(Zn0O), hemimorfita (2Zn0O-SiO2-H20) (Rincoén, s.f., p. 58).

c) Estabilizantes

Los compuestos estabilizantes son adicionados para corregir los efectos negativos

de la presencia de elementos alcalinos y mejorar los dafos reticulares que se
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ocasionan. Un estabilizante incrementa la resistencia quimica y dureza del vidrio.
Entre los componentes mas utilizados se tiene: 6xidos de calcio (CaO), de
magnesio (MgO), de aluminio (Al203), de boro (B203), entre otros (Pfaender, 1996).

El 6xido de aluminio (Al203) es afiadido en un 1 a 3 %, a través de hidroxido de
aluminio (Al(OH)s), compuestos minerales y rocas como los feldespatos. La adicion
de feldespatos reduce la temperatura de fusion de los vidrios, y es de facil

incorporacion (Rincon, s.f., p. 58).

d) Componentes secundarios

Los componentes secundarios tienen la funcion de ser colorantes, decolorantes,
opalizantes y fluidificantes del material vitreo. Su presencia es minima. El
antimoniato de calcio (Ca2Sb207) es un agente opacificante. Los oéxidos de
manganeso, hierro, cobalto, cobre y sales de plata se utilizan para dar coloracion

al vidrio (Janssens, 2013).

Materiales afinantes contrarrestan la formacion y eliminan las burbujas formadas
en el enfriamiento. Algunas sustancias utilizadas son: nitratos de sodio y potasio
(NaNOs y KNOs3), sulfato de sodio, y 6xidos de antimonio y arsénico (Sb203 y
As203). En algunos casos, se adiciona compuestos de selenio para la neutralizacion
de efectos de coloracion causados por la presencia de 6xidos de hierro (Rincén,
s.f., p. 59).

1.2.1.3. Diagramas de fases ternarios para la determinacion de la temperatura de

fusion de vidrios

Un diagrama ternario es la representacion grafica de la mezcla de sustancias que
forman un compuesto con caracteristicas determinadas. Se representa con un
triangulo equilatero, presentado en la Figura 1.2, al cual, las aristas (A, By C) del

mismo representan el 100 % de pureza de uno de sus componentes. Las rectas
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obtenidas por dos puntos de las aristas (AB, AC y BC) corresponden a mezclas
binarias y cualquier punto (P) que se encuentre dentro del triangulo corresponden
a una mezcla ternaria. Para la representacion en el diagrama, se trazan lineas
paralelas a cada lado del triangulo con las respectivas composiciones. El punto
donde convergen las lineas corresponde a la composicion deseada (Campbell,
2012, pp. 196-197).

Los diagramas ternarios en la produccion de vidrios son utiles en la determinacion
de la temperatura de fusién. Las lineas representadas en el diagrama corresponden
a isotermas a una presion determinada. La temperatura de fusion de un vidrio se
determina con la aproximacion de la composicion estudiada con una de las lineas

isotérmicas.

Figura 1.2. Diagrama de fases ternario

1.2.1.4. Clasificacion del vidrio

Los vidrios como ya se ha dicho, se obtienen de la fusién de silice (SiO2) con 6xidos
alcalinos, alcalino-térreos y otros mas. Debido al porcentaje de estos Oxidos
presentes en la red vitrea se tiene las siguientes clasificaciones (Punmia, Jain y
Jain, 2004, p. 102):

e Vidrios sodocalcicos

e Vidrios de potasio y plomo
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e Vidrios de potasio y calcio
e Vidrios borosilicatos
e \idrios comunes

e Fritas de esmalte

a) Vidrios sodocalcicos

Los vidrios sodocaélcicos tienen una composicion quimica de 71-75 % silice (SiOz2),
12-16 % oxido de sodio (Na20) y 10-15 % o6xido de calcio (CaO). Son utilizados en
la fabricacion de vidrios de ventanas, vajillas y recipientes. Sus principales
propiedades son: buena resistencia térmica y a la tension, transmisién de la luz,
quimicamente inerte y su proceso de fabricacion es muy econémico (Grau y Munoz,
2013). El diagrama de la Figura 1.3 muestra la coexistencia de compuestos
formados por los 6xidos de silicio, de sodio y de calcio. Con la introduccion de la
composicién de un vidrio comercial, se puede estimar su temperatura minima de

fusion y con la cual se establece la temperatura de operacion en la industria.

C=Cal

S =35i02

N =MNa:z0

Q = Cuarzo
T = Tridimita

50 60 7 70 B0 50 100
Maz0 - Si02 MNaz20 - 25104 5i02

Figura 1.3. Diagrama ternario sistema SiO2-Na;O-CaO
(CMEMaterials, sf)



23

b) Vidrios de potasio y plomo

Los vidrios de potasio y plomo conocidos como cristal de roca, tienen un peso
especifico entre los 3-3,3. Tienen un aspecto brillante y pueden ser pulidos
facilmente. Son utilizados en la fabricacion de bombillas eléctricas y de lentes por
sus propiedades opticas. Generalmente, se componen de 54-65 % SiO2, 13-15 %
K2O y 25-30% PbO (Grau y Mufioz, 2013; Punmia, Jain y Jain, 2004,
p. 102).

c) Vidrios de potasio y calcio

Los vidrios de potasio y calcio tienen composiciones similares que los vidrios
sodocalcicos, pero en este caso, se reemplaza el sodio por atomos de potasio. Son
conocidos como vidrios duros o vidrios Bohemian. Son vidrios con alto punto de
fusién por lo que no funden a bajas temperaturas. Son utilizados para producir

articulos de laboratorio, tubos de combustion y vidrieria culinaria.

d) Vidrios borosilicatos

Los vidrios borosilicatos son utilizados para material de laboratorio, utensilios de
cocina, debido a la alta resistencia al calor y al choque térmico. Estos vidrios
presentan baja resistencia térmica, lo que permite ser utilizada en la union de
metales. Ademas, estos vidrios poseen una alta resistencia mecanica y al ataque
quimico. Una composicion particular es la siguiente: 81 % SiO2, 13 % B20s3, 4 %
Na20 y 2 % Al203 (Bray, 2001, p. 56; Shelby, 2005, p.267).

En las Figuras 1.4 y 1.5, representan diagramas trifasicos para unos vidrios
borosilicato de sodio y de calcio, respectivamente, cuyos 6xidos constituyentes son:
silice (SiO2), 6xido de boro (B203), 6xido de sodio (Naz20) /6xido de calcio (CaO).
Estos graficos son utiles en la determinacion de la temperatura de fusion de las
cargas propuestas con las sales fundentes y con el vidrio reciclado utilizadas en

esta experimentacion.



24

Na,0

NaED-SiCb_

Na;0-B504 {3s6°C}
{966°C) 348
740°C e
NEJ[?EQ?CIFE 00 @30-25i0;
B75°C
?22“{,—-—-" Na. 0.8 >
TEEC Na,0:38,05 %y, 793°C
Naz0-4B8,0;
(315°C)

B,O, 10 20 30 40 50 e 70 8 90  gjQ,
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e) Vidrios comunes

Estos materiales son también conocidos como vidrios de botellas. Son fabricados
de materias baratas. Las materias primas mas utilizadas en su elaboracién son
silicatos de sodio, de calcio y de hierro. Por ejemplo, el hierro otorga una coloracién
verdosa al producto. En ausencia de este elemento, el vidrio presenta
transparencia. El uso mas comun es la fabricacion de botellas y recipientes para

envasar alimentos y medicinas (Vian, 1998, p. 157).

La Figura 1.6 muestra el diagrama ternario del sistema SiO2-B203-BaO util para
determinacién de la temperatura de fusion para las composiciones de vidrio y de
fritas de esmalte estudiadas en la presente experimentacion. La Tabla 1.2 presenta

la composicion de algunos vidrios que tienen uso comercial.

1470°C
1374°C
Zoluciones solidas

Ba,Siy0,|1450°C)
1437°C

B2SiD, (1504°C)
1551°C

1323°%C 1370 WP 5 250°C
0 Bas8.,0; 20 SaB.0, 40 BaB.O, 60 B=E.0. g0 100
BaQ B.O5

Figura 1.6. Diagrama ternario sistema Si0O2-B203-BaO
(Holbrook et al., 2014)
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Tabla 1.2. Composiciones quimicas de vidrios comerciales

Tipo SiO2 Na20 CaO AlLO3 Fe203
P (%) (%) (%) (%) (%)
Botella
60-65 7-15 7-15 2-7 <2
(verde)
Botella
71-75 5-15 5-15 1-4 -
(transparente)
Laminado 71-74 13-17 10-15 0,5 <0,2
Bombilla 72-75 12-15 10-12 0,1 -

(Caselles, Gomez, Molero y Sarda, 2015, p. 399)

f) Fritas de esmalte

Las fritas de esmalte se trataran dentro de esto grupo, ya que las mismas poseen
caracteristicas similares a los vidrios. Se entiende por frita de esmalte a todo
material vitreo obtenido por fusion de materias y con enfriamiento rapido. La
temperatura de fusion de las materias constituyentes de los esmaltes se encuentra
alrededor de los 1 300-1 500 °C, los compuestos solubles en agua al momento de
fundirse, producen una masa vitrea insoluble (Escribano, Carda y Cordoncillo,
2001, pp. 25-26).

Las ventajas que presentan las fritas frente al vidrio son: la aplicacién sobre
superficies se produce con mayor uniformidad, reduciéndose el efecto de la
segregacion de la masa vitrea. Las fritas funden a temperaturas y tiempos mas
bajos, en comparacién con cargas fundentes de igual composicion, esta ventaja
permite la adiciéon de una mayor proporcion de oxidos como el SiO2 y Al2Os, los
cuales mejorarian las propiedades mecanicas y quimicas del vidrio (Escribano,
Carda y Cordoncillo, 2001, pp. 111-112).
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1.2.1.5.  Aplicaciones del vidrio

El vidrio por ser un material duro, fragil y transparente presenta un sin numero de

aplicaciones a nivel industrial.

e En medicina son muy utilizados los vidrios bioactivos, también conocidos como
biomateriales. Se definen como materias sintéticas destinadas a la produccion
de dispositivos médicos que guardan una interaccién con los sistemas
biolégicos. Los productos obtenidos a partir de estos materiales son los
siguientes: implantes dentales, rellenos para huesos temporales, en cirugia de
columna vertebral, reconstruccion maxilofacial, entre otras (El-Meliegy y Van
Noort, 2012, pp. 3y 5).

e Las fibras de vidrios se caracterizan por ser resistentes, elasticas y de alta
duracion. Se emplean como aislantes térmicos de cerramientos, techos,
cubiertas, etc. En juntas de carpinteria, en recipientes y depdsitos de agua.
Como aislante acustico en paredes, suelos y techos. En redes de la
comunicacién (TV, radio, internet) y en hormigones armados (Crespo, 2010,
pp. 292-293).

e Un gran porcentaje del vidrio comercial es utilizado en la fabricacién de envases
de bebidas, conservas y otros alimentos. Los recipientes vitreos toman un gran
interés en la conservacion y en la calidad de los alimentos procesados

envasados (Escudero, 2015, p. 170).

e Los vidrios de 6xido de boro son aptos para material de laboratorio, utensilios
de cocina y otros. La composicidén boro-silicato en estos materiales hace que el
coeficiente de expansion térmica sea bajo, por lo cual, son resistentes al calor,

y ademas al ataque quimico (Higgins y Bolton, 2010, p. 312).

e Los vidrios calcogenos basados en elementos de S, Te y Se, con la adicion de
elementos como As, Sb, Ge, Ga, entre otros tienen aplicaciones de actividad

Optica. Estos materiales son dopados de tierras raras como Er, Pr, Nd, otros,
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para optimizar su actividad. En la actualidad, los vidrios calcogenos son
incorporados en la tecnologia de las telecomunicaciones, con el fin de mejorar

las propiedades fisicas de sistemas de fibra o planares (Zakery y Elliott, 2007,
p. 1).

1.2.1.6. Impregnacion de vidrio en carbén activado

Diaz (2015), realizé ensayos de impregnacion de vidrio en la superficie de carbon
activado. Las materias primas utilizadas para formular la composicion del vidrio
fueron: metasilicato de sodio pentahidratado, tetraborato de sodio decahidratado y
oxido de calcio. El carbén activado fue de cuesco de palmiste, con una dureza del
58 % y un indice de yodo de 298 mg l2/g (p .69).

Se determina que la incorporacion de oxido de calcio en la carga fundente, no
presenta mejores resultados en la dureza de los compésitos obtenidos con las tres
sustancias estudiadas. Y concluye, que los mejores constituyentes del vidrio son el

metasilicato de sodio y el tetraborato de sodio.

La carga fundente para obtener el compdsito de mayor resistencia mecanica fue de
composicién, 75 % de metasilicato de sodio y 25 % tetraborato de sodio. La dureza
del compdsito con aquella composicion fue de 82 %, representando un incremento
del 41 % de la dureza con respecto de la inicial. En contraparte, el indice de yodo
se ve afectado con una disminucion de su valor en un 63 % (Diaz, 2015, pp. 69 y
87).

Las condiciones 6ptimas encontradas por este proceso se definen: 50 g de carga
fundente (75 % Na2SiO3-5H20 y 25 % Na2B4O7-10H20), 950 °C como temperatura
de fusién y 3 horas de fusién. Ademas, el compésito obtenido tiene una capacidad
de adsorcion de oro de soluciones sintéticas del 62 %, se observa en la Figura 1.7,

con respecto al carbon activado con un 77 % (Diaz, 2015, pp. 64, 75y 69).

Por lo tanto, en esta investigacion se selecciond las mejores condiciones de

operacion. En este caso, se trabaja con carbones activados de mayor grado de
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activacion (cercanos a 900 mg Il2/g), con el fin de evaluar las propiedades de
adsorcion luego de la impregnacion.

100
80
60

40

Au adsorbido (%)

20

0 0,5 1 1,5 2 2,5 3 35
Tiempo (h)
—e—Carbon activado = —a— Compdsito carbon activado-vidrio

Figura 1.7. Recuperacion de oro versus el tiempo para el carbon activado y el composito
carbon activado-vidrio
(Diaz, 2015, p. 76)

1.2.2. LOS POLIMEROS

La palabra polimeros proviene de los vocablos griego (poly y meros), cuyo
significado es mucho y partes, respectivamente (Carraher, 2013, p. 25). Un
polimero es una macromolécula constituida por una serie de unidades de moléculas
repetitivas. La sustancia primaria se conoce como monémero, el cual se puede unir
con otras moléculas de su misma especie o de diferente constitucion. Cuando el
mondémero es de la misma composicion quimica se dice que se tiene un
homopolimero. En cambio, si se tiene distinta constitucion el polimero se conoce
como copolimero (Beltran y Marcilla, 2012, pp. 17, 18).

1.2.2.1.  Aplicaciones de los polimeros

e El polietileno, polipropileno, policloruro de vinilo, poliestireno y polietiltereftalato
son los plasticos mas utilizados en aplicaciones de embalaje (Alavi et al., 2015,
p. 4).
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e Dentro de la medicina, se tiene el uso de copoliésteres segmentados en
implantes de largo plazo para aplicaciones ortopédicas. Los polimeros anfifilicos
por ser resistentes al impacto son utilizados en la regeneracion de tejidos de
cartilago. Ademas, sistemas de cianoacrilato son conocidos como sellantes y
adhesivos de fracturas de huesos y dientes (Shalaby y Salz, 2007, p. 4).

e En el area de la construccion, por ejemplo, el policloruro de vinilo es usado en
la fabricacion de cubiertas protectoras, en canalizaciones y guias de cortinas. El
policarbonato y el polimetiimetacrilato en materiales protectores transparentes
en alumbrado, construccion y en la edificacion (Beltran y Marcilla, 2012, p. 143).

1.2.2.2. Impregnacion de resinas poliméricas en carbon activado

Mifio (2004), en su investigacion, realizé el estudio de la impregnacion de resinas
en carbdn activado. Las resinas estudiadas fueron las siguientes: fendlica éster,
fendlica HL-46, epoxica de baja viscosidad y acrilica. El carbén activado utilizado
de dureza del 87 % e indice de yodo de 625 mg l2/g (pp. 44 y 70).

En su estudio, se realizé una modificacién de la norma ASTM para la determinacion
de la dureza, utilizando 24 mL de carbdn, que la norma requiere de 100 mL. Este
cambio fue realizado ya que se utilizaron materias primas de costo elevado y poca
accesibilidad a las mismas. Por lo cual, la dureza del carbén virgen con la norma
modificada fue de 75 % (Mifio, 2004, p. 70).

La resina seleccionada fue la fendlica HL-46, por su costo accesible comparada
con las demas utilizadas. Las condiciones de operacion del proceso de
impregnacion comprenden: 20 minutos de impregnacion en carbén, temperatura de
polimerizacion 150°C y el tiempo de exposicién a la polimerizacion de 30 minutos.
Como resultado, obtuvo un compésito del 93 % de dureza, con indice de yodo de
360 mg l2/g. Se nota un incremento de la dureza de 24 % y una disminucion del
indice de yodo de 42 % (Mifio, 2004, pp. 65 y 70). La capacidad de adsorcion de
oro por el compésito fue de 27 %, se presenta en la Figura 1.8, en comparacién con
el carbon activado, la cual fue de 99 % (Mifo, 2004, pp. 71-73).
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Figura 1.8. Recuperacion de oro versus el tiempo para el carbon activado y el composito
carbon activado-resina fendlica HL-46
(Mifio, 2004, pp. 71-72)

En la experimentacién propuesta, se hizo uso de un polimero del silicio conocido
como polisilano (silicona comercial), para evaluar la influencia de la impregnacién
del material polimérico en carbén activado. Se evalua, el volumen a impregnarse,
el incremento de la dureza y la variacion del indice de yodo. Ademas, se eligio esta

sustancia por su relativo bajo costo y su amplia accesibilidad en el mercado.

1.2.3. POLISILANO

Los polisilanos se obtienen como homopolimeros o copolimeros, todo depende de
los radicales enlazados a los atomos de silicio. La cadena de continuidad es
ocupada por dos enlaces. Estos materiales son resistentes a temperaturas no
superiores a los 300 °C; son inertes al oxigeno y ligeramente susceptibles a la
hidrolisis. Cumplen una amplia aplicacion como materiales cristalinos e insolubles.
Son constituyentes de soélidos parcialmente cristalinos, flexibles, amorfos vy
elastomeros (Mark, Allcock y West, 2005, pp. 200-201).
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1.2.3.1.  Usos de los polisilanos

En microelectronica, para la produccion de fotoresistores de accion ultravioleta.
En electrofotografia, como elementos de fotoconductores (Mark, Alicock y West,
2005, 201).

Por su composicion elemental los polisilanos son precursores de carburo de
silicio.

Utilizados como matriz de diodos organicos de emision de luz fosforescente.
Por sus propiedades de semi y fotoconduccién, son aplicados en energia
fotovoltaica organica. Ademas, en semiconductores de efecto de campo

organico (Muzafarov, 2011, pp. 21-27).
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2. PARTE EXPERIMENTAL

Las materias primas utilizadas en la experimentacién corresponden a carbones
activados derivados de materiales lignocelulésicos como el cuesco de palmiste y el
cuesco de coco. Cuando el cuesco de palmiste se somete a procesos de
carbonizacion y de activacion, se obtienen carbones activados con definidas

propiedades fisicas, quimicas y de adsorcion.

Se trabajo con un carbdn activado granular mallas # 4x8 (-4,75 mm +2,36 mm)
producido por activacion fisica con vapor de agua y dioxido de carbono, a partir de
cuesco de palmiste. Los ensayos de impregnacion de las diferentes sustancias en
el material carbonaceo, se los realizé con carbones de bajo indice de yodo (CBA)
menor a 200 mg l2/g. Con los mejores resultados obtenidos en cada una de las
técnicas utilizadas, se realizaron procesos de impregnacion con carbones de alto
indice de yodo (CAA) cercano a los 900 mg l2/g. Asimismo, se realizd una

comparacion de las propiedades con un carbdn comercial Calgon GRC20.

Las materias primas usadas como fuentes de silice (SiO2) para la formulaciéon de

vidrios fueran las siguientes:

e Metasilicato de sodio pentahidratado (Na2SiO3-5H20)
e Vidrios de botellas recicladas

e Fritas de esmalte

Los parametros que se estudiaron para la impregnacion de vidrio en carbones
activados utilizando como materia prima metasilicato de sodio fueron los siguientes:
cantidad de la carga fundente de 10, 20, 30, 40 y 50 g por 100 g de carbon;
composicién de la carga fundente de 25, 50 y 75 % Na2SiO3-5H20 y 75,50 y 25 %
tetraborato de sodio decahidratado (Na2B4+O7-10H20), respectivamente;

temperaturas de fusion de 900, 950 y 1 000 °C y tiempos de fusién de 1, 2y 3 horas.

Para el caso de la incorporacion de vidrio reciclado, las botellas fueron reducidas

de tamano y trituradas en un pulverizador de discos. El polvo obtenido fue tamizado
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en seco en malla # 100 y el pasante fue separado por deslamado en malla # 400.
Se formularon 4 cargas fundentes con la adicion de 0, 5, 10 y 20 % de tetraborato
de sodio, para las 3 granulometrias estudiadas (+150, -150+38 vy
-38 um), las cuales se trataron térmicamente a 900, 950 y 1 000 °C por 1 hora. Las
composiciones que presentaron las mejores caracteristicas vitreas fueron utilizadas

en la impregnacion de 200 g de material vitreo por 100 g de carbon.

En el caso de las fritas, se utilizaron 3 tipos de diferente composicion, a las cuales
se adicionaron un 5, 10 y 20 % de Na2B4O7:10H20. A las cargas formuladas se las
sometié a un proceso térmico a 600, 700 y 800 °C por 1 hora. Las composiciones
que lograron fundirse fueron seleccionadas para impregnar 50, 100 y 150 g por
100 g de carbén. Asimismo, se evalud el tiempo de fusion de los materiales
compuestos a 15, 30 y 60 min, con el fin de evaluar el rendimiento de produccion

de los compadsitos.

Por otro lado, se evalué la influencia de la impregnacién de polisilano (silicona
liquida comercial) en carbon activado. El parametro que se estudié fue la variacion
de volumen de polimero impregnado (10, 20, 30, 40 y 50 mL) por cada 100 g de

carbon activado.

Para determinar la influencia de la impregnacién de vidrio como de polisilano, se
realizaron ensayos de dureza de los compdsitos obtenidos, mediante el uso de la
norma ASTM D3802-10 y la norma ecuatoriana NTE INEN 1989:94. La resistencia
a la abrasion con ensayos de pérdidas por atricién. El analisis préximo midié el
porcentaje de humedad, materia volatil, cenizas y carbén fijo de cada compuesto.
Se determiné el indice de yodo y la superficie especifica por las isotermas BET. La
morfologia se evalué con las técnicas de microscopia Optica y microscopia
electrénica de barrido. Y la capacidad de adsorcion se determiné con las cinéticas

de adsorcion de oro.

La Figura 2.1 muestra el resumen del esquema del proceso experimental realizado
para la obtencion de compésitos carbdén activado-vidrio y carbdén activado-

polisilano.
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Figura 2.1. Diagrama de flujo general del proceso

2.1. EVALUACION DE LA INFLUENCIA DE LA IMPREGNACION
DE VIDRIO PARA EL MEJORAMIENTO DE LAS

PROPIEDADES MECANICAS DEL CARBON

En esta seccion, se realizaron ensayos de impregnacion de vidrio, utilizando como
fuente de silice (SiO2), tres materias primas: metasilicato de sodio pentahidratado,

vidrio de botellas recicladas y fritas de esmalte.
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2.1.1. EVALUACION DE LA UTILIZACION DE METASILICATO DE SODIO
PENTAHIDRATADO PARA LA FORMULACION E IMPREGNACION DE
VIDRIO EN LA SUPERFICIE DEL CARBON ACTIVADO

En la Figura 2.2 se ilustra el diagrama de flujo del proceso experimental para la
impregnacion de sales fundentes en carbén, cuya metodologia se detalla en los 3

siguientes puntos presentados en esta seccion.

100 g Carbon mallas # 4x8
100 mL solucion l
Na,Si0;-5H,0 Agitacion

200 mL soluciéon ——— magnética
Na,B40;-10H,0 600 rpm/90 °C/1 h

Secado
H
1oecnan  —THOM

Tratamiento
térmico (TT)
J

Condiciones 1 del TT: Condiciones 2 del TT:
Parametro variante: Cantidad carga Parametros variantes: Composicion Condiciones 3 del TT:
(10,20,30,40y 50 g) — carga (25, 50y 75 % Na,SiO;-5H,0) — Pardmetro variante: Tiempo
Parametros fijos: (75 % Temperatura (900, 950 y 1 000 °C) (1,2y3h)
Na,Si0;-5H,0, T=950 °Cy t=3 h) Parametros fijos: (t=3 h)

Enfriamiento
Tamb

H,O destilada —,. Lavado
600 rpm/15 min

Tamizado H,0 +
Malla #100 carbon fino
Secado
110°cian > HOM)

Composito Carbon
Activado-Vidrio Sales

Figura 2.2. Diagrama de flujo del proceso de impregnacion de sales fundentes en el carbon

2.1.1.1. Determinacion de la cantidad de carga fundente a impregnarse en el carbon

activado

La determinacion de la cantidad optima de carga fundente se efectu6é con ensayos

de impregnacion de 10, 20, 30, 40 y 50 g de sales por cada 100 g de carbén CBA,
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respectivamente. La composicion seleccionada fue de 75 % metasilicato de sodio
pentahidratado y 25 % tetraborato de sodio decahidratado, debido a que esos

valores son recomendados por bibliografia (Diaz, 2015, p. 65).

Las soluciones de metasilicato se formularon disolviendo 7,5; 15,0; 22,5; 30,0 y
37,5 g de la sal en 100 mL de agua destilada. Por tanto, las soluciones de
tetraborato correspondientes se prepararon con la disolucion de 2,5; 5,0; 7,5; 10,0
y 12,5 g de la sal en 200 mL de agua destilada. Se mezclaron los 100 g de carbon
con las soluciones de metasilicato y de tetraborato correspondientes, por agitacion
magnética y las muestras se calentaron a 90 °C en una plancha de calentamiento
por un periodo de una hora. La humedad restante se elimind por evaporacién total

en reposo. Las muestras se secaron en una estufa a una temperatura de 110 °C.

Las muestras secas fueron ingresadas en una mufla desde la temperatura
ambiental hasta alcanzar los 950°C, condiciones 1 del tratamiento térmico,
presentadas en la Figura 2.2. Una vez a la temperatura de trabajo, las muestras
permanecieron en la mufla por un periodo de tres horas. Luego, se apago la mufla
y las muestras estuvieron dentro del equipo hasta un enfriamiento a temperatura
ambiental. Se realiz6 un lavado de los compadsitos (carbén activado-vidrio) con agua
destilada con agitacion mecanica a 600 rpm por un periodo de 15 minutos. Se
tamizé los carbones humedos con malla #100 (150 pm) y se secaron

completamente los compdsitos en estufa a 110°C.

Se determind la dureza inicial del carbon CBA 'y la correspondiente a los compdsitos
carbon-vidrio mediante el método ASTM D3802-10 y la norma ecuatoriana NTE
INEN 1989:94. De los cinco ensayos se seleccion6 el compésito que presenta la

mayor la resistencia mecanica con respecto al carbon virgen.

2.1.1.2. Determinacion de la temperatura de fusion y composicion de la carga fundente

Con la cantidad de carga fundente seleccionada en la seccion 2.1.1.1, se

formularon ensayos (condiciones 2 del TT, Figura 2.2), donde se utilizaron tres
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temperaturas: 900, 950 y 1 000 °C y tres composiciones de carga fundente: 75, 50
y 25 % de metasilicato de sodio pentahidratado con los respectivos porcentajes de
tetraborato de sodio decahidratado. El proceso de impregnacién, secado y fundido
de las muestras es el mismo ejecutado en el procedimiento anterior. En este caso
se obtuvieron nueve compdsitos, de los cuales se selecciond el compdsito que

presentd la mayor dureza.

2.1.1.3. Determinacion del tiempo de fusion de los compositos

Determinada la temperatura del tratamiento térmico y la composicion de la carga
fundente, se realizaron ensayos de fusion a los tiempos de 1, 2 y 3 h a la
temperatura encontrada, con el fin de evaluar el rendimiento de produccion de los
compositos. De los tres ensayos, se seleccion6 el material compuesto que presentd
la mayor dureza y el mayor rendimiento. Se entiende como rendimiento de
produccion, a la cantidad de compdsito obtenido por cantidad de materiales primas

utilizadas.

Peso compésito

% Rendimiento = 100 [2.1]

Y. Pesos componentes

2.1.2. EVALUACION DE LA UTILIZACION DE VIDRIO DE BOTELLAS
RECICLADAS EN EL PROCESO DE IMPREGNACION

En este caso se reemplazé el uso de metasilicato de sodio pentahidratado por vidrio
de botellas recicladas. Para la reduccion de tamano del vidrio, se rompid
manualmente las botellas con un martillo. Seguido, se pulverizé los trozos vitreos
en un pulverizador de discos por un tiempo de dos minutos. Se realiz6 un tamizado
seco, con malla #100 (150 pum). La fraccion menor a 150 um se tamizé en humedo
con malla #400 (38 um). El material fino se dejo sedimentar, se retiré el agua

clarificada y se seco el vidrio en una estufa a la temperatura de 110 °C.

En la Figura 2.3 se muestra la metodologia experimental para la obtencion de
compoésitos de carbdén activado-vidrio reciclado. Asimismo, en los dos puntos

siguientes se detalla el procedimiento que se presenta en la figura.
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Figura 2.3. Diagrama de flujo del proceso de impregnacion de vidrio reciclado en el
carbon
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2.1.2.1. Determinacion de la composicion, granulometria y temperatura de fusion de

la carga fundente

Los parametros que se estudiaron con la utilizacion de vidrio de botellas recicladas
fueron los siguientes: la granulometria de vidrio, la composicion y temperatura de

fusion de la carga fundente.

Se realizaron ensayos de fusion de los diferentes vidrios: vidrio retenido en malla
# 100 (+150 pym), vidrio retenido en malla # 400 (-150 +38 um) y vidrio pasante de
malla # 400 (-38 ym). Asimismo, se evalud la fusion de las tres granulometrias de
vidrio con un 5, 10 y 20 % de tetraborato de sodio decahidratado. Las temperaturas
de fusién a las cuales se desarrollé las fundiciones fueron 900, 950 y 1 000°C por
el tiempo establecido en la formulacién de compdsitos carbén activado-vidrio sales

fundentes.

Se eligieron las cargas que fundieron a la menor temperatura, con el fin de

minimizar pérdidas de carbdn por combustién en la produccion de los compdsitos.

2.1.2.2. Determinacion de la dureza de carbones impregnados en funcion de la carga

fundente

Las cargas fundentes que presentaron las mejores condiciones de fusion, se
utilizaron para impregnar en 100 g de carbdn activado, 200 g de carga fundente
(vidrios reciclados de diferentes granulometrias con su respectivo porcentaje de
bdrax) contenidos en una solucion al 0,5 % de CMC (carboximetilcelulosa) aforada
a un volumen de 300 mL con agua destilada. La temperatura de impregnacion fue
90 °C por una hora con agitacion mecanica a 600 rpm. Se secaron las mezclas

(carbon activado-vidrio) a 110 °C en una estufa.

El proceso de fundido se realiz6 similar a los ensayos anteriores, con el mejor
tiempo de fusion encontrado. De los compdsitos obtenidos, se selecciond el que

presento la mayor dureza.
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2.1.3. EVALUACION DE LA UTILIZACION DE FRITAS DE ESMALTADO
COMO ENDURECEDOR DE LA SUPERFICIE DEL CARBON ACTIVADO

En este método se utilizaron 3 tipos de fritas comerciales, las cuales son usadas en
el esmaltado de materiales ceramicos. Se decidi6 utilizar estos materiales, debido
que los mismos tienen un coeficiente de dilatacion térmica bajos. Este factor es
importante en el momento de realizar esmaltados, porque de esta manera se
garantiza que el esmalte pueda adherirse a la superficie a ser tratada.

En la Figura 2.4 se muestra el diagrama de flujo para la obtencién de compdsitos
de carbdn activado-vidrio fritas, cuyo procedimiento experimental esta relacionado

con la metodologia planteada en los 3 siguientes puntos:

2.1.3.1. Determinacion de la temperatura de fusion de la carga fundente

En la experimentacion se propuso utilizar tres tipos de fritas comerciales de
diferentes composiciones. Se formularon tres composiciones de cargas por cada
frita, conun 5, 10 y 20 % de tetraborato de sodio decahidratado (Na2B4O7-10H20),
respectivamente. Se obtuvieron 9 composiciones de esmaltes (tres por cada frita).
A las mezclas solidas, se adicioné agua hasta obtener una pulpa al 40-50 % de
sélidos. Cada pulpa se coloco en una navecilla y las mismas se secaron en una
estufa a 110 °C.

Las muestras se sometieron a fusién a tres temperaturas diferentes: 600, 700 y
800 °C. Las muestras fueron ingresadas a una mufla desde la temperatura
ambiental, se calentaron hasta la temperatura de fusién, permanecieron a esa

temperatura por un tiempo de 1 hora y se apagoé el equipo transcurrido dicho tiempo.

En este punto, se seleccioné las composiciones de carga fundente que lograron
fundirse a la menor temperatura posible, con el fin de minimizar pérdidas de carboén

por combustidn, en la produccion de los compdsitos.
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2.1.3.2. Determinacion de la cantidad de carga fundente impregnada en el carbén

Con las composiciones de las cargas fundentes y la temperatura de operacion
determinadas, se realizaron ensayos de impregnacién con carbon activado. Se
formularon cargas fundentes con las composiciones elegidas, adicionando a la
misma una solucion acuosa de CMC al 0,5 % hasta obtener una pulpa al 60-70 %
de solidos. Se probaron con 50, 100 y 150 g de carga fundente por cada 100 g de
carbén CBA. Las pulpas con el carbon fueron agitadas con agitador mecanico por
media hora y se sometieron las mezclas a vacio por un periodo de 15 minutos (con
el fin de eliminar los gases presentes en la porosidad del carbon y lograr la
adsorcién de la mayor cantidad de carga fundente), con la utilizacion de una bomba
de vacio. Se fundieron las mezclas carbon activado-carga fundente en la mufla a

las condiciones de operacién encontradas en la seccion 2.1.3.1.

2.1.3.3. Determinacion del tiempo de fusion de los compositos

Determinada la cantidad de carga fundente de la seccion 2.1.3.2 a impregnar en el
carbon activado, se realizaron ensayos de fusién a tiempos de 15, 30 y 60 minutos.
En este caso, se selecciond el compdsito que presentd la mayor dureza en el menor

tiempo posible y con un buen rendimiento de produccién.

2.2. EVALUACION DE LA IMPREGNACION DE POLISILANO EN
CARBON ACTIVADO PARA MEJORAR LAS PROPIEDADES
MECANICAS DEL CARBON

Se propuso un método diferente a los explicados anteriormente, con el mismo
objetivo de mejorar las propiedades mecanicas de carbones activados, utilizando
como agente reforzador: polisilano (silicona liquida comercial). En la Figura 2.5 se

detalla el proceso de obtenciéon de compdsitos de carbdn activado-polisilano.
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100 g Carbon mallas # 4x8

Silicona l

100 mL Alcohol — Agitacion
potable mecanica —» Alcohol (v)

600 rpm/80 °C

}

Secado
Alcohol
oscpn > Aleohol ™

|

Composito Carbon
Activado-Polisilano

Figura 2.5. Diagrama de flujo del proceso de impregnacion de polisilano en el carbon

Las pruebas con el carbon CBA consistieron de la siguiente manera: se disolvieron
10, 20, 30, 40 y 50 mL de polisilano en 100 mL de etanol potable, respectivamente.
Se adicionaron 100 g de carbén CBA a cada solucidn, se calentaron las mezclas a
80 °C con una agitaciéon mecanica a 600 rpm. Los compdsitos libres de alcohol, se

secaron en una estufaa 110 °C.

2.3. CARACTERIZACION DE LOS CARBONES ACTIVADOS Y LOS
COMPOSITOS OBTENIDOS

2.3.1. CARACTERIZACION FiSICO-QUIMICA DE LOS CARBONES
ACTIVADOS Y COMPOSITOS CARBON ACTIVADO-VIDRIO Y
CARBON ACTIVADO-POLISILANO

2.3.1.1. Determinacion de la dureza

El numero de dureza mide la resistencia mecanica del carbon a reducirse de
tamarno o romperse, cuando existe la accion de un agente externo sobre el mismo.
Los ensayos realizados se aplicaron tanto al carbén activado como a los
compositos obtenidos. El objetivo de la técnica estuvo encaminada a la
determinacién del porcentaje de dureza de los carbones producidos en la

experimentacion.
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Las normas aplicadas en la determinacion de la dureza de carbones fueron: norma
ASTM D35802-10 y la norma ecuatoriana NTE INEN 1989:94. Las normas

especificadas se detallan en el ANEXO I.

2.3.1.2. Determinacion de pérdidas por atricion

El ensayo de pérdidas por atricion en carbones activados, mide la resistencia del
carboén a la erosion y rompimiento durante su uso. Esta técnica mide el porcentaje
de recuperacién y de pérdidas del carbon mediante un tamizado humedo del

material atricionado. El proceso de la técnica aplicada fue el siguiente:

Se pesaron 300 g de carbon y se adiciond 300 mL de agua destilada para formular
una pulpa al 50 % de sdlidos. Luego, la pulpa fue vertida dentro de la base de la
celda, se la mezclé con un agitador adaptado a la celda a una velocidad de 900 rpm
por un periodo de 24 horas. Terminado el tiempo de operacion, se apago el equipo
y se tamizd el carbdn en humedo con la malla # 8. Se secé el carbén tamizado en
una estufa a 110 °C. Por ultimo, se tamiz6 100 g de carbdn atricionado y se realizo
el ensayo de dureza, para determinar la influencia de la atricién en las propiedades

mecanicas del carbén activado y de los compdsitos.

Las pérdidas de carbon por atricion representan el porcentaje de material pasante
de la malla de granulometria establecida. El tamafio de particula fue -4,75 mm

+2,36 mm (mallas # 4x8). Calculos determinados con las Ecuaciones 2.1y 2.2.

% Recup. CA = =418 100 [2.1]
0

% Pérd.CA = 100 — % Recup.CA [2.2]

Donde:

% Recup. CA: porcentaje de recuperacion de carbon activado
Mret. mt: Masa retenida en la malla de trabajo (g)
mo: masa inicial (g)

% Pérd. CA: porcentaje de pérdidas de carbon activado (%)
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2.3.1.3. Analisis proximo

a) Contenido de humedad

El contenido de humedad mide el porcentaje de agua o humedad que puede ser
eliminada del carbdn activado por un proceso de secado. La determinacion de la
humedad del carbon activado se realizé con el uso de la norma ASTM D2867:

Standard test methods for moisture in activated carbon.

Materiales y reactivos

e Estufa, marca Memmert Instrumente, modelo UL 80
e Desecador
e Balanza analitica de cuatro cifras decimales

e Crisoles de porcelana

Procedimiento:

Se peso aproximadamente 1 g de carbén activado en una balanza analitica y se lo
colocd en un crisol de porcelana. Se ingresaron los crisoles con las muestras en
una estufa a una temperatura de 110 °C por un periodo de 3 horas. Se retiraron los
crisoles y se los colocaron en un desecador. El enfriamiento de las muestras fue
hasta temperatura ambiente. Por ultimo, se pesaron los crisoles enfriados en la
balanza analitica y se reporto el peso de las muestras secas. Este ensayo se realizo

por duplicado.

La determinacion de la humedad se reporté con un calculo matematico por medio
de la Ecuacion 2.3 :
M =2100 [2.3]
C-B
Donde:
M: humedad del carbon (%)
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B: masa del crisol (g)
C: masa del crisol mas la muestra original (g)

D: masa del crisol mas la muestra seca (g)

b) Contenido de materia volatil

El contenido de materia volatil se define como la fraccién de sustancias que pueden
evaporarse a temperaturas inferiores a la temperatura de combustion del carbén
activado. Un alto contenido de volatiles en materias primas, reduce el rendimiento
de la produccion de carbones activos, debido al material que se pierde por

volatilizacion.

La determinacion del porcentaje de material volatil del carbon activado se realizo
con el uso de la norma ASTM D5832: Standard test method for volatile matter

content of activated carbon samples.

Materiales y reactivos

e Mufla, marca Comecta
e Desecador
e Balanza analitica de cuatro cifras decimales

e Crisoles de porcelana

Procedimiento:

Con la determinaciéon de la humedad del carbén, se determind el porcentaje de
materia volatil. Para esto se utilizé los pesos registrados en la ficha Al.3,
correspondientes a las muestras secas. Los carbones libres de humedad fueron
ingresados a la mufla a la temperatura de 950 °C, por un periodo de 7 minutos. Los
crisoles fueron colocados con su respectiva tapa. Las muestras fueron retiradas de
la mufla y colocadas en el desecador. Una vez enfriadas, se registraron los pesos

de los crisoles en una balanza analitica.
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El calculo correspondiente a la determinacion del porcentaje de materia volatil

presente en el carbdn activado, se realizé con el uso de la Ecuacién 2.4 :

v =52100 [2.4]
C—-B
Donde:

V: porcentaje de material volatil (%)
B: peso del crisol (g)
C: peso del crisol mas la muestra original (g)

D: peso del crisol mas la muestra sin volatiles (g)

c) Contenido total de cenizas

El contenido total de cenizas se define como los constituyentes inorganicos
presentes en el carbén. A temperaturas superiores a los 800 °C, se convierten los
compuestos inorganicos en oxidos. Los 6xidos en mayor proporcion presentes en

materiales carbonosos son: la silice y el 6xido de aluminio.

La determinacion del porcentaje total de cenizas del carbén activado se realizé con
el uso de la norma ASTM D2866: Standard test method for total ash content of

activated carbon.

Materiales y reactivos

e Mufla, marca Comecta
e Desecador
e Balanza analitica de cuatro cifras decimales

e Crisoles de porcelana

Procedimiento:

Se continud con el uso de la muestra secada y sin presencia de volatiles. Se

colocaron los crisoles sin tapa en la mufla a 950 °C por 2 horas. Pasado ese tiempo,
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se retiraron los crisoles y se los colocd en el desecador. Se reportaron los pesos de
los crisoles con las muestras convertidas en cenizas, con la ayuda de la balanza

analitica.

El calculo del contenido total de cenizas presentes en carbones activados se

determind con la Ecuacion 2.5:

A=22100 [2.5]
C—-B
Donde:

A: contenido total de cenizas (%)
B: peso del crisol (g)
C: peso del crisol mas la muestra original (g)

D: peso del crisol mas la muestra convertida en cenizas (g)

d) Contenido de carbén fijo

Por otro lado, el porcentaje de carbon fijo se determind con la Ecuacién 2.6:

CF=100-V —A4 [2.6]

Donde:
CF: porcentaje de carbon fijo (%)
V: porcentaje de materia volatil (%)

A: contenido total de cenizas (%)

2.3.1.4. Determinacion del indice de yodo

El indice de yodo mide de manera indirecta la microporosidad de carbones activos.
Se define como los miligramos de yodo que son adsorbidos por gramo de carbon
(NTE INEN 1988:94, 1995, p.1).
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La metodologia aplicada en la determinacion del numero de yodo, se detallada en
el ANEXO I.

2.3.2. CARACTERIZACION ESTRUCTURAL DEL CARBON ACTIVADO Y
COMPOSITOS CARBON ACTIVADO-VIDRIO Y CARBON ACTIVADO-
POLISILANO

2.3.2.1. Anilisis de las muestras por Microscopia Optica

La microscopia 6ptica es una técnica analitica que mide la macro y la micro
estructura de la mayoria de los materiales sdlidos. El analisis de materiales
compuestos, por ejemplo, materiales reforzados por fibras, se estudia la interaccion
morfologica que existe entre la materia virgen y la fibra, que se utiliza como
elemento de reforzamiento de estructura. Ademas, con esta técnica se encamina
a la resolucién de problemas, analisis de fallas, estudio de nuevos materiales y en

el control de la calidad (Hayes y Gammon, 2010, pp. 17-19).

La observacion de las muestras de carbén activado y de los 4 mejores compositos
se realiz6 en un microscopio optico petrografico, marca Olympus, modelo SZX16-
SZX10.

2.3.2.2. Analisis de las muestras por Microscopia Electronica de Barrido

La microscopia electronica es una técnica de analisis de muestras sélidas, con la
cual se puede conocer la topografia, morfologia, estructura y quimica de las
mismas. Existen dos tipos de microscopias electronicas: de barrido y de

transmision.

Las muestras interaccionan con los electrones bombardeados en una camara, en
la cual se crea un vacio, estas interacciones son causantes de producir emisiones
de una variedad de particulas o radiaciones. Las sefiales detectadas son utilizadas

en la caracterizacion de las muestras. Las imagenes obtenidas pueden estar en el
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rango de los micrometros y de los nandémetros. Ademas, se puede obtener un
analisis semicuantitativo de los elementos presentes (Ayache, Beaunier,
Boumendil, Ehret y Laub, 2010, pp. 33, 36).

La morfologia del carbon activado como de los 4 compdésitos se realizd con el
empleo de un microscopio electronico de barrido, marca Tescan Vega LMU provisto

de un analizador EDS Bruker.

2.3.2.3. Analisis BET de los carbones obtenidos

El analisis de superficie especifica mediante el modelo BET establece la
caracterizacion de materiales que presentan una determinada superficie especifica.
El principio de la teoria se fundamenta en el método de Langmuir (adsorcion en

monocapa), aplicada a la adsorcion de multiple capa.

Las tres importantes hipétesis en las que se basa esta técnica son las siguientes:

e Laadsorcion fisica de las moléculas de gas en la superficie del sélido se produce
de capa por capa en forma indefinida.

e No existe alguna interaccion entre cada capa de adsorcion.

e En cada capa de adsorcion se aplica la teoria de Langmuir (Riviere y Myhra,
2009, p. 345).

En la experimentacion se realizé el estudio de la superficie especifica del carbon
activado y de los 4 mejores compésitos obtenidos. El equipo utilizado fue un

analizador BET, marca Quantachrome NovaWin.

2.3.2.4. Analisis por Fluorescencia de rayos X del vidrio reciclado y de las fritas de

esmalte

La técnica de fluorescencia de rayos X consiste en la emision de rayos X primarios

sobre las particulas de la muestra, la cual, a su vez emite rayos X secundarios,
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caracteristicos de cada elemento presente. El analisis cualitativo se basa en el
reconocimiento de cada radiacién y el analisis cuantitativo mide la intensidad de

aquellas radiaciones detectadas (Hernandez y Gonzalez, 2002, pp. 42-43).

El vidrio y las fritas de esmalte fueron caracterizadas mediante este método con el
uso de un equipo de Fluorescencia de rayos X S8Tiger, con el programa Spectra
Plus. Las muestras fueron calcinadas en mufla marca SNOL durante media hora a
700 °C, con el fin de determinar las pérdidas por calcinacion. Se pesaron 0,5 g de
muestra calcinada con 7 g de fundente, se fundieron en una perladora a una
temperatura de 1 050 °C. Las perlas obtenidas se insertaron en el equipo y se
realizé6 un barrido total de las mismas. En el reporte de los resultados, la
composicién quimica es elemental y mediante un calculo estequiométrico, se

reportaron los resultados en forma de 6xidos.

2.4. DETERMINACION DE LA CAPACIDAD DE ADSORCION DEL
COMPLEJO CIANURO-AURICO EN EL CARBON ACTIVADO Y
EN LOS COMPOSITOS CARBON ACTIVADO-VIDRIO Y
CARBON ACTIVADO-POLISILANO

Inicialmente, se preparé una solucion sintética de cianuro-aurico ([Au(CN)z]). Para
esto, se disolvid 1 g de cianuro de sodio con agua destilada previamente regulada
a un pH mayor a 10,5, con la adicion de NaOH. Se adicionaron 100 mL de solucién
estandar de oro de 100 mg/L utilizada en espectroscopia de Absorcién Atémica y

se aforé con agua destilada a un volumen de 1 L.

Se pes6 0,5 g de carbon activado en 5 matraces Erlenmeyer diferentes, y a cada
uno se adicionaron 100 mL de la solucién sintética de oro, respectivamente. Las
mezclas de carbon y solucién de oro, se agitaron por la accion de agitadores
magnéticos en una plancha de agitacion, por periodos de 15, 30, 60, 120 y 180
minutos, respectivamente. Se filtraron cada una de las mezclas en papel filtro

retentivo y se tomaron las alicuotas respectivas. La determinacién de la
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concentracion de oro de las soluciones tratadas con carbén activado se realizé con
las lecturas por espectrofotometria de absorcidén atdmica con flama en un equipo
Perkin Elmer AAnalyst 300. El procedimiento descrito se repite para los cuatros

mejores compositos obtenidos.

Con los resultados de absorcion atomica, se realizé graficas de porcentajes de
recuperacion de oro (por el carbon activado y por los compdésitos seleccionados) a

los diferentes tiempos.

De los resultados obtenidos, se comparé las propiedades que presentaron los
compositos respecto al carbén activado virgen CAA, y de los cuales, se selecciond
el compdsito que presentd las mejores propiedades mecanicas y la mayor

capacidad de adsorcion de oro.
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3. RESULTADOS Y DISCUSION

La presente seccion muestra los resultados obtenidos en la experimentacién del
proyecto realizado. La caracterizacion fisico-quimica y de adsorcion se realizé tanto
para el carbén activado como para los compdésitos obtenidos. Los resultados de las
impregnaciones con distintos tipos de vidrio, asi como la incorporacién de polisilano
([CHs-Si-CHs]n), se resumen en las tablas y graficas presentadas en esta seccion,
en los anexos se muestran las fichas con el detalle de los resultados obtenidos.
Asimismo, en esta seccidon se analizara la influencia de la formaciéon de capas
superficiales, sobre la matriz del carbdn, en el mejoramiento de las propiedades

mecanicas del mismo.

3.1. EVALUACION DE LA INFLUENCIA DE LA IMPREGNACION
DE VIDRIO PARA EL MEJORAMIENTO DE LA DUREZA DEL
CARBON ACTIVADO

En esta seccidn se estudio la influencia de la impregnacion de vidrio en la matriz
del carbén activado con el fin de mejorar sus propiedades mecanicas. Las materias
primas utilizadas como fuente de silice fueron las siguientes: metasilicato de sodio

pentahidratado, vidrio reciclado y fritas de esmalte.

3.1.1. EVALUACION DE LA UTILIZACION DE METASILICATO DE SODIO
PENTAHIDRATADO PARA LA FORMULACION E IMPREGNACION DE
VIDRIO EN LA SUPERFICIE DEL CARBON ACTIVADO

3.1.1.1. Influencia de la cantidad de carga fundente impregnada en el carbén

La carga fundente se constituy6 de 75 % de metasilicato de sodio pentahidratado y
25 % de tetraborato de sodio decahidratado (borax), sometidas a un tratamiento

térmico de 950 °C por 3 h. En ensayos preliminares se determiné que a 950 °C, la
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carga fundente con la composicion indicada presentd fusion total de la materias
primas utilizadas. Se confirma que la temperatura minima de fusion para este vidrio
es de 930 °C, como se determina en el diagrama de fases ternario presentado en
la Figura All.2 del ANEXO II.

En la Figura 3.1, se reportan las durezas determinadas con base a la metodologia
descrita en el ANEXO | correspondientes a los compdsitos obtenidos en funcion de
las masas de cargas fundentes impregnadas por cada
100 g de carbon de baja activacion (CBA). Se observa que, con el aumento de la

masa de las sales impregnadas, se obtienen compdsitos de mayor dureza.

100
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Figura 3.1. Influencia de la cantidad de carga fundente en la dureza (75 % metasilicato y
25 % borax, T=950 °C, t=3 h)

Siguiendo la tendencia de la curva, se tendria que, si se trabaja con cargas
fundentes superiores a 50 g/100 g CBA, la dureza alcanzaria valores cercanos al
100 %. Diaz (2015), determiné que en una impregnacion de 60 g de cargas
fundentes por 100 g de carbdn, la dureza del compdsito no presenta incrementos
considerables (p. 65), por lo tanto, se llegd a un limite de impregnacion con 50 g de

materias formadoras de vidrio.

De los resultados presentados, se selecciono la carga fundente de 50 g/100 g CBA,

obteniéndose el compdsito con la mayor dureza (98,1 %). En este punto, se logro
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el objetivo de la experimentacion, de obtener un carbén con una dureza superior al
98 %.

Es importante sefialar que durante este proceso se alcanzan pérdidas importantes
de peso (del 35 al 42 %), presentadas en la tabla All.3 asociadas a la materia prima,
debidas a la evaporacion del agua ligada de las sales hidratadas y a la combustion
del carbén. En la Tabla All.1 del ANEXO II, se encuentran las masas de los
materiales compuestos obtenidos. El porcentaje de humedad presente en los
compasitos se encuentra aproximadamente entre 2,8 y 10,3 %, el cual se presenta
en la tabla All.3, éste es eliminado en el proceso de secado a 110 °C durante 14
horas, trayendo como consecuencia el arrastre de parte de las sales fundentes
durante la evaporacion del agua, culminando este proceso al final del tratamiento
térmico a los 950 °C. Se observa que las sales evaporadas se depositan en las

paredes del recipiente de reaccion, formando capas de vidrio fundido.

El carbon por estar en contacto con el oxigeno a altas temperaturas es
combustionado, ocurriendo las reacciones entre el carbono y oxigeno. La presencia
de oxigeno produce condiciones de alta reactividad, lo que ocasiona reacciones
que tienen preferencia en la superficie de las particulas. Por un lado, estas
interacciones provocan la combustién del material carbonoso, y ligado a las
mismas, la microporosidad se transforma en meso y/o macroporosidad (Gémez et
al., 2010, p. 22).

3.1.1.2. Influencia de la temperatura de fusién y composicion de la carga fundente

Una vez seleccionada la cantidad de carga fundente de 50 g/100 g CBA, se estudio
el comportamiento de la temperatura y de la composicion de la masa vitrea. Las
composiciones estudiadas fueron: 25, 50 y 75 % de metasilicato de sodio
pentahidratado; 75, 50 y 25 % de bodrax, respectivamente. Conjuntamente, se
evaluo el efecto de las temperaturas de tratamiento térmico a 900, 950 y 1 000 °C.
En la Figura All.2 del ANEXO II, se representan las composiciones indicadas

anteriormente en un diagrama de fases ternario del sistema SiO2-B203-Na20 y se
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determina que las temperaturas de fusién de las cargas son 830, 810 y 930 °C para
las composiciones de 25, 50 y 75 % metasilicato de sodio, respectivamente. De los
ensayos preliminares de fusion de los vidrios, se observa que todas las
composiciones presentan un estado vitreo definido con transparencia total, a las

tres temperaturas de fusion.

La Tabla 3.1, muestra los resultados de los valores de dureza obtenidos en funcién
de las temperaturas de tratamiento térmico y las composiciones de carga

fundentes.

Tabla 3.1. Compdsitos de carbon CBA-vidrio a diferentes temperaturas y composiciones de carga
fundente con tiempo de fusion de 3 h 'y 50 g de carga

Temperatura | Na:SiO3-5SH20 | Dureza Durezzf
Carboén 0 (%) (%) pr(zl:/:)e)dm
CBA - - 90,8 -
CBAVSI 75 96,5
CBAVS2 900 50 96,3 96,3+0,1
CBAVS3 25 96,2
CBAVS4 75 98,1
CBAVSS 950 50 97,4 97,4+0,5
CBAVS6 25 96,6
CBAVS7 75 97.8
CBAVSS 1 000 50 96,5 96,3+ 1,2
CBAVS9 25 94,5

Se observa que un aumento de metasilicato en la carga fundente, favorece el
proceso de impregnaciéon, ya que se incorpora un mayor porcentaje de silice, en
forma de vidrio sobre la superficie del carbén. Bray (2001), indica que la presencia
de oxido bdrico proporciona al vidrio resistencia quimica, incrementa la fuerza
mecanica, reduce la tendencia a la desvitrificacion y baja el coeficiente de dilatacion

térmica. En todas las temperaturas se obtuvo que la mejor composicién es 75 % de
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metasilicato y 25 % de bérax, siendo la temperatura de 950 °C la que evidencia el

compasito con la mayor dureza (97,4 + 0,5).

Fernandez (1991) menciona que la formacion de coordinaciones tetraédricas de
boro (BOa4), cierran el reticulo vitreo y fortalecen su estructura. En el anexo I, se
realiza el calculo de las fracciones de coordinaciones tetraédricas para las tres
composiciones de cargas fundentes utilizadas. Los valores obtenidos fueron 0,48;
0,48 y 0,53, que se presentan en las tablas All.9, All.11 y All.12, para las cargas
con un 25, 50 y 75 % de metasilicato de sodio, respectivamente. Por lo cual, en el
vidrio con mayor porcentaje de metasilicato de sodio (75 %), su estructura tendria
mayor cantidad de coordinaciones (BOa4) y, por lo tanto, el vidrio impregnado seria
reforzado por este tipo de enlaces. Se deduce que los compdsitos con esta
composicidon de carga fundente presentaran una mayor dureza respecto a las otras
composiciones, conjeturas que coinciden con las sefaladas por Parkinson et al
(2007) y Grandjean et al (2007).

3.1.1.3. Influencia del tiempo de fusion de los compositos

Con el fin de mejorar el rendimiento de produccion de los compdésitos, se propuso
realizar los ensayos con las mejores condiciones encontradas en tres tiempos
diferentes: 1, 2 'y 3 h. En la Figura 3.2, se muestran los valores de los rendimientos
obtenidos para cada material compuesto. Asi mismo, se encuentran las durezas de
los mismos en los tiempos experimentados. El tiempo de exposicion a la fusion de
las materias primas seleccionado fue de 1 hora, ya que, con este se logra la mayor

dureza y menores pérdidas de material.

Se nota claramente que, el aumento del tiempo de fusion afecta desfavorable el
rendimiento de produccion de los compdsitos, como resultado de la reaccién entre
el oxigeno y los atomos de carbono. Segun Gémez et al. (2010) una disminucién
del tiempo de exposicion, mejora el rendimiento e incrementa la dureza, al

contrarrestar la reaccion O2-C o burn-off. Un incremento del tiempo involucra una
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mayor permanencia de las materias primas en procesos de combustion no

controlados.
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Figura 3.2. Compdsitos de CBA-vidrio de sales fundentes a diferentes tiempos de fusion
(T=950 °C, 50 g cargas fundentes/100 g CBA, 75 % Na»SO3-5H,0)

En este punto, se puede concluir que las mejores condiciones de operacion para la
impregnacion de sales son: 50 g cargas fundentes con una composicion del 75 %
de metasilicato y 25 % de bérax por cada 100 g CBA, temperatura de fusién de
950 °C y tiempo de fusion de 1 hora. El compdsito presenta un incremento de
7,9 puntos en la dureza con respecto al carbén CBA. Con las condiciones indicadas,
se estudio la evaluacion de la impregnacién de sales fundentes en el carbon de alta

activacion (CAA) en las propiedades mecanicas y de adsorcion del mismo.

3.1.2. EVALUACION DE LA UTILIZACION DE VIDRIO DE BOTELLAS
RECICLADAS EN EL PROCESO DE IMPREGNACION

La impregnacién de carbén CBA a partir de vidrio reciclado fue seleccionada como
alternativa de reforzamiento del mismo. El vidrio de botella es un material duro y
transparente, resistentes a la luz, al agua y a sustancias quimicas, cuyo punto de
fusidn es alrededor de los 1 200 °C (Castells, 2012, p. 437). Con la adicion de
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sustancias fundentes como el bérax se logra reducir la temperatura de fusién del

vidrio a valores inferiores a los 1 000 °C.

Para la estimacion de la composicion quimica del vidrio reciclado, se realizé un
analisis por espectroscopia de fluorescencia de rayos X. En la Tabla 3.2 se
presentan los resultados cuantitativos de la composicion del vidrio de desecho. Se
observa, que los componentes principales son los 6xidos de silicio, de aluminio y
de sodio, los cuales son parte de la composicidn de los vidrios de botellas. El
componente mayoritario es la silice (SiOz2), la cual es la formadora de la red vitrea
y otorga al vidrio caracteristicas como resistencia mecanica y quimica. El 6xido de
aluminio (Al203) actua como un agente estabilizante de la red vitrea, incrementando
la dureza y resistencia quimica del vidrio. Los 6xidos de sodio (Na20) y de potasio
(K20) son incorporados para reducir la temperatura de fusion de la silice (Caselles
et al., 2015, p. 399).

Tabla 3.2. Analisis quimicos del vidrio reciclado por fluorescencia de rayos X

Componente CO(I:,]/(I))(I))S/ipc)i on
SiO2 66,9
Al203 2.4
Na20 4,3
CaO 0,8
K20 0,8
P20s 0,1

3.1.2.1. Influencia de la temperatura de fusiéon de la carga fundente

Con el fin de bajar la temperatura de trabajo, se utilizé bérax como agente fundente
del vidrio (Miranda et al., 2008). Las composiciones de las cargas fueron: 80, 90,
95 y 100 % de vidrio reciclado y 20, 10, 5 y 0 % de bérax, respectivamente. Se
trabajo con tres granulometrias de vidrios: @ = 150 ym, 150 > @ > 38 ym vy
@ < 38 ym. Las temperaturas del tratamiento térmico fueron: 900, 950 y 1 000 °C.

En la Figura 3.3, se realiza una estimacion de la temperatura de fusion de las cargas
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fundentes de vidrio reciclado. Se observa que la temperatura minima para fundir el
vidrio sin adicion de sustancias es 910 °C; con la incorporacion de 20 % de borax

a la carga, se logra disminuir la temperatura a 850 °C.
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Figura 3.3. Diagrama ternario para la determinacion de la temperatura de fusion de cargas
fundentes de vidrio reciclado

En la Tabla 3.3 se muestran los resultados de fusion de las cargas formuladas a
900 °C por un periodo de una hora (tiempo de meseta). En su totalidad, los vidrios
presentaron materias primas infundidas en el proceso térmico. Unicamente, la
carga con granulometria malla +100 (@ = 150 ym) y con una composicion de 80 %
de vidrio (VR4), fundié completamente. El aspecto fisico superficial de este vidrio,
se caracteriza por presentar ondulaciones, imperfecciones y agrietamiento.
Borsella (2009) indica que, en procesos de enfriamiento no controlados, debido a

las tensiones generadas, el vidrio presenta agrietamiento en todo su volumen.



Tabla 3.3. Resultados de fusion de vidrio reciclado con diferentes granulometrias y composiciones
a2 900 °C y 1 h de meseta

dp Vl.drw Borax -
reciclado Observacion Resultado

Nombre o
(um) | o (%)

Porcentaje bajo de fusion de
vidrio, fracciones de vidrio en

VRI 100 0 forma de esferas, wvidrio :
opaco. -
VR2 95 5 Porcentaje bajo de fusion de
+150 vidrio, vidrio opaco.
Porcentaje medio de fusion de
VR3 90 10 | vidrio. Vidrio opaco con brillo
superficial.
Fusion completa de vidrio.
VR4 80 20 |Formacién de masa vitrea

agrietada.
Porcentaje bajo de fusion de
vidrio. Formaciéon de masa
VRS 100 0 vitrea con apariencia
superficial de piel de naranja.
Vidrio opaco.
VR6 150 95 5 P'orcjentaj.e bajo de fusion de
138 vidrio. V.1dr10 opaco.
Porcentaje medio de fusion de
VR7 90 10 |vidrio. Vidrio opaco con brillo
superficial.
Porcentaje medio de fusion de
VR8 80 20  |vidrio. Vidrio opaco con brillo
superficial.
Porcentaje bajo de fusion de
VR9 100 0 vidrio. Vidrio opaco con
marcada rugosidad.
Porcentaje bajo de fusion de
vidrio. Se observa
recogimiento en la masa de

vidrio. Vidrio opaco. [
-38 Porcentaje medio de fusion de %_1‘
BN

VR10 95 5

VRI1 90 10 Vidriq. ‘ Se observa
recogimiento en la masa de
vidrio. Vidrio opaco. VRI10
Porcentaje medio de fusion de
vidrio. Se observa
recogimiento en la masa de
vidrio. Vidrio opaco brillante.
*El porcentaje alto de fusion de vidrio corresponde a mas del 50 % de las materias fundidas. El porcentaje

medio a un 20-50 % de las materias fundidas. El porcentaje bajo de fusion corresponde a menos del 20 % de
las materias fundidas.

VR12 80 20
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En la muestra VR1 la masa vitrea contiene infundidos, al no lograrse la temperatura
de transicion vitrea de la composicion estudiada. Se observa que, en las paredes
del recipiente de reaccion se formaron pequefias esferas de vidrio, y, por lo tanto,
la textura del fundido tiene rugosidad marcada en toda su superficie, fenédmenos ya

observados por Gonzalez, Tunez y Ruiz (2007).

El aspecto vitreo de las muestras fundidas es notorio cuando se incrementa la
concentracion de boérax afiadido a las mismas. Segun Gonzalez, Tunez y Ruiz
(2007) los 6xidos de boro favorecen a la disminucién de la temperatura de fusion
de la mayoria de las materias formadoras de vidrio. Asi mismo, estos 6xidos

reducen la formacién de hendiduras y el agrietamiento (pp. 1642-1643).

Las muestras VR1, VR2, VR5, VR6, VR9 y VR10 presentan un porcentaje bajo de
fusién de vidrio, es decir son opacas y su coloracién es blanca. Las muestras VRS3,
VR7, VR8, VR11 y VR12 presentan una masa vitrea medianamente fundida, en
estos casos se mejoro el aspecto vitreo debido al aumento del porcentaje de boérax,
por lo cual presentan un brillo superficial. En el caso de las cargas compuestas de
vidrio menor a 38 um (VR9, VR10, VR11 y VR12), fundieron parcialmente y ocurre
el fendmeno de recogido de la masa. Este defecto, podria ocasionar irregularidades

y una mala impregnacion del vidrio en el carbén.

Los resultados de los ensayos a 950 °C se encuentran en la Tabla 3.4. Las
muestras que tienen una composicion 100 % vidrio reciclado en todas sus
granulometrias (VR13, VR17 y VR21), presentan porcentaje medio de fusion, las
masas vitreas tienden a recogerse y agrietarse. Segun Fernandez (1991) la
presencia de las tensiones, ocasiona la formacion de agrietamiento en las masas

fundidas, al momento del enfriamiento dentro de la mufla (p. 267).

El tratamiento térmico a 950 °C presentdé el mismo comportamiento que las
muestras fundidas a 900 °C. Segun Plodinec (2000), a medida que se aumenta el
porcentaje de bérax en la carga fundente, se acerca cada vez mas a la temperatura

de transicion vitrea (p. 189).
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Tabla 3.4. Resultados de fusion de vidrio reciclado con diferentes granulometrias y composiciones

a 950 °C

dp

Nombre
(nm)

Vidrio
reciclado
(%)

Borax
(%)

Observacion®

Resultado

VR13

VR14 +150

VRI15

VR16

100

Porcentaje medio de fusion
de wvidrio. Se observa
recogimiento en la masa de
vidrio. Vidrio opaco vy
agrietado

95

Porcentaje medio de fusion
de vidrio. Vidrio traslicido y
agrietado

VRI13

90

10

Porcentaje alto de fusion de
vidrio. Vidrio traslicido y
agrietado

80

20

Fusion total. Vidrio
transparente y fisurado

VR16

VR17

-150
+38

VR18

VRI19

VR20

100

Porcentaje medio de fusion
de wvidrio. Se observa
recogimiento en la masa de
vidrio. Vidrio opaco y
agrietado

95

Porcentaje medio de fusion
de vidrio. Vidrio traslicido y
agrietado

1

VR17

90

10

Porcentaje alto de fusion de
vidrio. Vidrio traslicido y
agrietado

80

20

Fusion total. Vidrio
transparente y fisurado

VR20

VR21

VR22

VR23

VR24

100

Porcentaje medio de fusion
de wvidrio. Se observa
recogimiento en la masa de
vidrio. Vidrio opaco

95

Porcentaje medio de fusion
de vidrio. Vidrio opaco y
agrietado

‘
-~
I I I

VR21

90

10

Porcentaje alto de fusion de
vidrio. Vidrio traslicido y
agrietado

80

20

Fusion total. Vidrio
transparente y fisurado

||

VR24

*El porcentaje alto de fusion de vidrio corresponde a mas del 50 % de las materias fundidas. El porcentaje
medio a un 20-50 % de las materias fundidas. El porcentaje bajo de fusion corresponde a menos del 20 % de

las materias fundidas.
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Las cargas fundentes correspondientes a la granulometria @ = 150 ym VR15 y
VR16 presentaron porcentaje alto de fusién. Estas muestras poseen un estado
vitreo definido, pero el agrietamiento se genera por la presencia de tensiones
producidas en el enfriamiento de las mismas. Fernandez (1991) indica que el
tamafo recomendado de las particulas constituyentes del vidrio en la fusion esta
entre los 0,1-0,5 mm (p. 269). Por lo cual, el diametro de los granos de vidrio

estudiados (J = 0,15 mm) se encuentra dentro del rango recomendado.

En la mayoria de las composiciones vitreas que lograron fundirse, vienen
acompafnadas de tensiones, Fernandez (1991) indica que este fendbmeno es
generado debido a que las capas exteriores al enfriarse mas rapido, alcanzan un
estado de rigidez y se contraen, impidiendo que el interior estando mas caliente
relaje sus tensiones. Por lo cual, las capas profundas se encuentren sometidas a
fuerzas de compresién, en cambio, en los exteriores del vidrio se ejercen fuerzas

de traccion.

Las muestras VR14, VR18 y VR22 presentan porcentaje medio de fusion, por lo
cual, su masa vitrea es traslucida, lograndose reducir el recogimiento de los vidrios.
Estas cargas fundentes no fueron seleccionadas, ya que podrian ocasionar
problemas en el momento de la impregnacién. Los ensayos VR15, VR16, VR19,
VR20, VR23 y VR24 fundieron completamente y fueron seleccionados para realizar

la impregnacién de vidrio en carbon.

En la Tabla 3.5 se presentan los resultados de la fusion de los vidrios a 1 000 °C.
En la Tabla 3.5 se observa que las cargas sin adicion de borax (100 % vidrio) VR25,
VR29 y VR33, lograron fundirse, pero no presentan una transparencia, posible no
se alcanzd sobrepasar la transicién vitrea. Asimismo, con la reduccion de la
granulometria del vidrio, las masas de vidrio tienden a recogerse. Con la adicién
del agente fundente (bdrax), se alcanza la transicién vitrea y se mejora su textura.
El aspecto superficial de los vidrios va desde rugoso (5 % de bédrax) a liso (con
20 % bodrax). La granulometria a la cual los vidrios presentan las mejoras

caracteristicas vitreas es +150 um (malla +100).
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Tabla 3.5. Resultados de fusion de vidrio reciclado con diferentes granulometrias y composiciones

a 1000 °C
d Vidrio Boérax
Nombre | P | reciclado o Observacion Resultado
(um) |\, (%)
(Y0)
Porcentaje medio de fusion de | NG_—__
VR25 100 0 vidrio. Vidrio traslicido vy
agrietado ' X
Porcentaje alto de fusion de| S
VR26 95 5 |vidrio. Vidrio transparente y | NS
agrietado VR25
w130 Fusion  total  Vidrio | ENSSES
VR27 90 10 usion otal. idrio
transparente y agrietado
VROS 20 20 Fusion totaI: Vidrio
transparente y agrietado MW
VR28
Porcentaje medio de fusion de |
VR29 100 0 vidrio. Vidrio traslacido y
agrietado
Porcentaje alto de fusion de
VR30 95 5 |vidrio. Vidrio traslucido y|
-150 agrietado VR29
+38 i v
VR31 90 10 Fusién totaI: Vidrio
transparente y agrietado
VR3? 20 20 Fusion totzd: Vidrio
transparente y agrietado 3 &% e L v
VR32
VR33 100 o |Porcentaje medio de fusién de S L
vidrio. Vidrio opaco y agrietado | |
Porcentaje medio de fusion de
VR34 95 5 vidrio. Vidrio traslicido y e
.y agrietado VR33
VR35 90 10 Fusion totalz Vidrio
transparente y agrietado i
Fusion total. Vidrio .
VR36 80 20 transparente y agrietado EF TR
VR36

*El porcentaje alto de fusion de vidrio corresponde a mas del 50 % de las materias fundidas. El porcentaje
medio a un 20-50 % de las materias fundidas. El porcentaje bajo de fusion corresponde a menos del 20 % de
las materias fundidas.
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En conclusion, se seleccionaron las cargas fundentes que presentan las mejores
caracteristicas vitreas: fusidén completa de las materias primas, transparencia total,
superficie lisa y baja proporcion de agrietamiento; con la consideracion de utilizar
la menor temperatura de fusion, a fin de evitar las pérdidas de material carbonoso,
causadas por la reaccidn de combustidon entre el carbdn y el oxigeno, presente en
la atmdsfera del horno. De los resultados de la fusion de las cargas fundentes, se
observa que, a 900 °C, la carga formada por un vidrio de granulometria + 150 um,
composicién de 80 % de vidrio y 20 % bdrax presenta fusidén completa, por lo cual

fue seleccionada para la impregnacion con carbon.

3.1.2.2. Determinacion de la dureza de carbones impregnados en funcion de la carga

fundente

Los resultados de la impregnacion de vidrio en carbon se muestran en la Tabla 3.6.
Al observar que la dureza del compdsito obtenido a 900 °C no presenta un
incremento considerado, se procedid a realizar un tratamiento térmico a 950 °C,
con el fin de evaluar la influencia de la temperatura de fusion de las materias

fundentes y su comportamiento en el reforzamiento de la matriz del carbén.

Tabla 3.6. Influencia de la impregnacion de vidrio en la dureza de los compositos carbon-vidrio
reciclado (t=1 h)

Carbén Temperatura | Granulometria | Composicion | Dureza

O vidrio (um) vidrio (%) (%)

CBA - - - 90,8

CBAVR4 900 +150 80 91,8

CBAVRIS 80 92,2

+150

CBAVRI16 90 93,4

CBAVRI19 80 91,9
950 -150 +38

CBAVR20 90 92,5

CBAVR23 80 90,2

-38
CBAVR24 90 91,3
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Se observa que la dureza de los compdsitos carbon-vidrio reciclado aumenta con
el incremento del porcentaje de vidrio. La mayor presencia de silice (SiO2) en la
carga fundente favorece el reforzamiento de la superficie del carbén, como se indico
en la secciéon 3.1.1.2. Con la reduccion del diametro del vidrio, las durezas de los
compositos presentan valores menores, es probable que las cargas fundentes
hayan fundido rapidamente ocasionando que la masa vitrea sea recogida y como

resultado se tiene que el vidrio no haya sido adherido a la superficie del carbén.

De los calculos de la composicion del vidrio de desecho, presentados en las Tablas
Alll.3 y Alll.4 del ANEXO lll, se determinaron los porcentajes en peso de 6xido de
silicio obteniéndose valores de 53,5 y 60,3 % de SiO2z para las composiciones con
80 y 90 % de vidrio reciclado, respectivamente. Asimismo, se calcularon las
proporciones de Oxido de aluminio como agente estabilizante de la red vitrea,
obteniéndose valores de 1,9y 2,2 % de Al20s, en el orden respectivo, porcentajes
que se encuentran en el intervalo recomendado por bibliografia, del 1 al 3 %
(Rincon, sf, p. 58)

El compdsito que presentd la mejor resistencia mecanica fue el obtenido con una
carga fundente de 90 % de vidrio reciclado y 10 % bdérax, con un tamafo de grano
+150 pym, relacién carga/carbon de 2/1, temperatura y tiempo de fusion de 950 °C
y 1 h, respectivamente. Este presenta un incremento en la dureza de 2,6 puntos
respecto al carbén de baja activacion, CBA. Con estas condiciones se evalué la
influencia de la impregnacion de vidrio reciclado en el carbén activado, CAA, en sus

propiedades mecanicas y de adsorcion.

3.1.3. EVALUACION DE LA UTILIZACION DE FRITAS DE ESMALTE COMO
ENDURECEDOR DE LA SUPERFICIE DEL CARBON ACTIVADO

En la investigacion se probd con tres tipos de fritas con la adicion de 5, 10 y 20 %
de bérax para la formulacion de los esmaltes. Las 9 composiciones fueron tratadas
a las temperaturas de 600, 700 y 800 °C, todas a 1 hora de meseta a la temperatura

maxima. Para estimar la composicion de cada una de las fritas utilizadas, se realizd
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un analisis de fluorescencia de rayos X (FRX). Los resultados de este analisis se

reportan en la Tabla 3.7.

Tabla 3.7. Andlisis quimicos de las fritas de esmalte por fluorescencia de rayos X

Oxido (%) Frita 1 Frita 2 Frita 3
Si02 58,0 44,8 55,3
Al203 20,8 12,1 4.9
CaO 19,1 7,2 21,5
K20 3,7 1,9 3,2
Na20 2,2 4,5 1,9
MgO 0,7 0,1 11,2
BaO 0,2 10,1 0,1
ZnO 0,1 18,0 0,1
P20s 0,1 0,1 0,1
Fe203 0,2 0,14 0,2
TiO2 0,1 0,1 0,1

El 6xido de silicio actia como agente vitrificante del esmalte, aumenta la viscosidad
y el punto de fusion, otorga resistencia mecanica y quimica al vidrio (Avgustinik,
1983, pp. 543-544). En esmaltes, el SiO2 se adiciona en un 40 a 50 % y en caso de
aplicacibn como capa de fondo se alcanza porcentajes de hasta 85 % SiO2
(Vielhaber, 2002, p. 7). Se observa en todas las fritas que los valores porcentuales
de silice se encuentran dentro del intervalo recomendado por bibliografia. El éxido
de aluminio se incorpora para mejorar la resistencia quimica y la elasticidad del
esmalte, con este 6xido se disminuye la presencia de resquebrajaduras (Avgustinik,
1983, p. 544).

Los oxidos de sodio y de potasio (Na20 y K20) son incorporados para reducir la
temperatura de fusion de los esmaltes. El 6xido de sodio es el mas utilizado
industrialmente y las materias primas de donde se obtienen son los carbonatos,
hidréxidos y feldespatos. El K2O se adiciona a manera de carbonatos (Sanchez,
Garcia-Ten y Regueiro, 2006). El 6xido de calcio (CaO) aumenta la resistencia

quimica y mecanica del esmalte, es recomendable afiadirlo hasta un maximo de
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5 %, ya que a mayor proporcion podria haber presencia de desvitrificaciones en las
masas vitreas. El 6xido de magnesio (MgO) se comporta igual que el CaO, pero su
presencia contrarresta la apariciéon de desvitrificaciones en el vidrio (Fernandez,
1991, pp. 139-140; Vielhaber, 2002, p. 13).

El 6xido de bario (BaO) mejora el brillo, la elasticidad y actia como un buen
fluidificante (Vielhaber, 2002, p. 13). El 6xido de zinc (ZnO) eleva el brillo de los
esmaltes, incrementa la resistencia a la traccion y compresion, disminuye el
coeficiente de dilatacion térmica, aumenta la dureza y la resistencia quimica
(Vielhaber, 2002, p. 13; Fernandez, 1991, p.143). El Fe203 se presenta como una
impureza de las materias primas o puede ser adicionado para dar coloracion a los
vidrios, por ejemplo, las botellas verdes. Adicionalmente, el TiO2, cumple la funcion

de otorgar caracteristicas oOpticas a los vidrios (Sanchez et al., 2006).

3.1.3.1. Influencia de la temperatura de fusion de la carga fundente

La estimacién de la temperatura de fusion de las fritas de esmaltes se determina
mediante el uso de diagrama de fases ternarios con las composiciones de cada una
de las cargas fundentes estudiadas. En la Tabla 3.8, se presentan las temperaturas

de fusién de las diferentes cargas determinadas en los diagramas ternarios.

Tabla 3.8. Temperaturas de fusion de las cargas fundentes constituidas por las diferentes
composiciones de fritas de esmalte

Frita | Composicion frita (%) | Composicion bérax (%) | Temperatura fusion (°C)
100 0 > 1050
Frita 95 5 1 050-1 000
1 90 10 > 1000
80 20 1 000-965
100 0 > 1000
Frita 95 5 950
2 90 10 900
80 20 850
100 0 > 1050
Frita 95 5 1 050-1 000
3 90 10 > 1000
80 20 1 000-965
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En la Figura 3.4, se representan las composiciones de las masas vitreas

constituidas por frita de esmalte FE1 con diferentes porcentajes de bérax anadido.

— 10N % Frita 1
95 % Frita 1
80 % Frita 1
B0 % Frita 1

Un Hguido

5 &
T 3

@ 2C=0-5i0 A Cao-s;og
2ca0-5i0; Xy T)

a.‘.

Soluciones solidas
3Ca0-5i0
B 2C20-5i0,
T
.. EI 3
5Ca0-B.05 2510, :

Cal:-B,0)

Cad 3

B20;

Figura 3.4. Diagrama ternario para la determinacion de la temperatura de fusion de las
cargas fundentes constituidas por la frita 1

La Figura 3.5 presenta el diagrama ternario necesario para la determinacion de las
temperaturas de fusion de las cargas constituidas por la frita 2. En este caso, se
considera la suma de los porcentajes de BaO y ZnO, ya que estos dos 6xidos
presentan similares puntos de fusion de 1 923 y 1 975 °C, respectivamente. De la
Tabla 3.8, se observa que la frita 2 sin adicion de fundente (borax) presenta una
temperatura de fusién mayor a los 1 000 °C y con la incorporacion de un 20 % de
boérax se reduce la temperatura a 850 °C, la cual es cercana a la de experimentaciéon
(800 °C).

En la Figura 3.6, se representan las composiciones de cargas fundentes obtenidas
con la frita 3. Se observa que estos materiales presentan temperaturas de fusién

similares que las obtenidas con la frita 1, mostradas en la Figura 3.4.
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Si0s
1713*C
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Figura 3.5. Diagrama ternario para la determinacion de la temperatura de fusion de las
cargas fundentes constituidas por la frita 2
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Figura 3.6. Diagrama ternario para la determinacion de la temperatura de fusion de las
cargas fundentes constituidas por la frita 3

En la Tabla 3.9 se reportan los resultados del tratamiento térmico de las

composiciones de esmalte a 600 °C y 1 hora de meseta.
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Tabla 3.9. Resultados de la fusion de fritas de esmalte con diferentes composiciones de carga
fundente (T=600 °C y t=1 h)

. Vidrio | Bérax .
Nombre | Frita frita (%) | (%) Observacion Resultado

Porcentaje  bajo  de
fusion. La masa puede
ser raspada y generar
polvo

) oA
Porcentaje  bajo  de|
L]

FEI 95 5

fusion. La masa puede
ser raspada y generar
polvo

FE2 1 90 10

Porcentaje  bajo  de FE2
fusion. La masa puede
ser raspada y generar
polvo

FE3 80 20

Porcentaje  bajo  de
fusion. La masa puede
ser raspada y generar
polvo

FE4 95 5

Porcentaje  bajo  de
fusion, pero se presenta R
FE5 90 10 |una masa compacta de '
polvo, que puede ser
raspada

e

Porcentaje  bajo  de FE4
fusion, pero se presenta
FE6 80 20 |una masa compacta de
polvo, que puede ser
raspada

Porcentaje  bajo  de
fusion. La masa puede
ser raspada y generar

polvo
. . R
Porcentaje  bajo  de

fusion, pero se presenta
FES8 90 10  |una masa compacta de
polvo, que puede ser
raspada g
Porcentaje  bajo  de FE9
fusion, pero se presenta
FE9 80 20 |una masa compacta de
polvo, que puede ser
raspada

FE7 95 5

*El porcentaje alto de fusion de vidrio corresponde a mas del 50 % de las materias fundidas. El porcentaje
medio a un 20-50 % de las materias fundidas. El porcentaje bajo de fusion corresponde a menos del 20 % de
las materias fundidas.
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En los casos de las muestras FE1 al FE7, exhiben bajo porcentaje de fusion, se
presentan como un polvo compactado en algunos casos y en otros el material
pulverizado se aglomera. Las muestras FE8 y FE9, muestran un fundido superficial,
pero su interior puede ser raspado y generar polvo. Existe la presencia de materia
prima infundida en estas muestras, debido a la baja temperatura de maduracién de
los esmaltes. La porcion vitrificada en las mismas, presenta fisuras, que pueden ser

observadas superficialmente.

Los ensayos de fusion de las muestras a 700 °C se presentan en la Tabla 3.10. La
composiciéon FE10 no logra fundirse, unicamente se compacta y se fisura. Las
mezclas FE16 y FE17, presentaron el mismo comportamiento, pero se observa que
sus superficies tienden a pandearse (formar un tipo de costras), fenémenos
observados por investigaciones realizadas por (Yanez, 2014). Los esmaltes FE11,
FE12, FE13, FE14 y FE18 presentan porcentajes medio-bajo de fusion y en todos
los casos hay presencia de fisuras. Mera et al. (2010) indican que la adicion de
borax mejora la vitrificacion de las cargas, pero las superficies tienden a agrietarse
de manera mas profunda y pronunciada (p. 92). El esmalte que presenté un mejor
estado vitreo fue el FE15, considerando que hay presencia de agrietamiento

pronunciado, fue seleccionado para la impregnacion.

Tabla 3.10. Resultados de la fusion de fritas de esmalte con diferentes composiciones de carga
fundente (T= 700 °C y t=1 h)

. Vidrio | Borax .
Nombre | Frita frita (%) | (%) Observacion Resultado
il ladrd e o
Porcentaje bajo de fusion. | B
FE10 95 5 La masa se encuentra
compactada y presenta| |«
fisuras P
! FE10
FE11 90 10 Porcentaje’byo de fusmn.
Masa esmaltica agrietada . Ly T
.. Ju )\
. . I oY
Porcentaje  medio de
FEI2 80 20 fusion. Esmalte agrietado | .
FE12




Tabla 3.10. Resultados de la fusion de fritas de esmalte con diferentes composiciones de
carga fundente (T= 700 °C y t=1 h) (continuacion...)

REELTERE
Porcentaje bajo de fusion.
FEI3 95 5 La masa se encuentra
compactada y presenta
fisuras [
) FE14
Porcentaje  medio de IESEEEY
FE14 90 10 |fusiébn. Masa esmaltica| pe
agrietada N
Porcentaje alto de fusion.
FELS 80 20 Esmalte agrietado S
FE15
ST
Porcentaje bajo de fusion.
FEL6 95 5 Masa compactada,
presenta costras
superficiales i s o]
3 FE16
Porcentaje bajo de fusion. | ===
FE17 90 10 Masa compactada, ?’ p—
presenta costras| ¥ . - »
superficiales
Porcentaje  medio  de | |
FEIS 80 20 fusion. Esmalte agrietado FE18

“El porcentaje alto de fusion de vidrio corresponde a mas del 50 % de las materias fundidas. El porcentaje
medio a un 20-50 % de las materias fundidas. El porcentaje bajo de fusion corresponde a menos del 20 % de
las materias fundidas.

En la Tabla 3.11 se presentan los ensayos de maduracion de esmaltes a 800 °C. A
800 °C se mejoro el proceso de maduracion de los esmaltes en todas las mezclas.
En el caso de FE19, FE22 y FE25 los materiales presentan un bajo porcentaje de
fusién, pero la consistencia de la masa es mas compacta que las obtenidas a
700 °C con las mismas composiciones. Asimismo, se observa la presencia de
pequefas fisuras formadas en el proceso de enfriamiento. Los esmaltes FE20,
FE23 y FE26 presentan un estado vitreo mas definido que las muestras anteriores,
ya que el porcentaje de borax (10 %) es mayor y las muestran funden mas
facilmente. FE21, FE24 y FE27 poseen un alto porcentaje de fusién, pero en todos
los casos se tiene agrietamiento de marcada profundidad. Por sus mejores
propiedades vitreas, estas 3 ultimas composiciones fueron utilizadas en el proceso

de impregnacion del carbén.
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Tabla 3.11. Resultados de la fusion de fritas de esmalte con diferentes composiciones de carga
fundente (T=800 °C y t=1 h)

. Vidrio | Bérax iy
Nombre | Frita frita (%) | (%) Observacion Resultado
FE19 95 5 Porcentaje bajo de fusion. | EEEEEES
Esmalte compactado
Porcentaje  medio de = "
FE20 1 90 10 | fusion. Esmalte agrietado| ! ‘
con costras superficiales
Porcentajes alto de fusion.
80 20
FE21 Esmalte agrietado FE21
BERNSTS
Porcentaje  medio de| + "% - %
95 5
FE22 fusion. Esmalte agrietado
(i ity |
5 FE22
Porcentaje  medio  de | NEG_—_——
FE23 90 10 | fusion. Esmalte agrietado |
con brillo superficial F 4
FE24 30 20 Porcentaje 2.11'[0 de fusion. _
Esmalte agrietado
FE24
FE25 95 5 Porcentaje bajo de fusion
Esmalte compactado
Porcentaje  medio de A
FE26 3 90 10 | fusion. Esmalte !
compactado
Porcentaje alto de fusion. L o
80 20
FE27 Esmalte agrietado FE27

*El porcentaje alto de fusion de vidrio corresponde a mas del 50 % de las materias fundidas. El porcentaje
medio a un 20-50 % de las materias fundidas. El porcentaje bajo de fusion corresponde a menos del 20 % de
las materias fundidas.

Al igual que el vidrio reciclado, se seleccionaron para la impregnacién de vidrio las

cargas fundentes que presentaron las mejores caracteristicas vitreas, obtenidas a

la menor temperatura de tratamiento térmico. La impregnacion de fritas de esmalte

se realizé con la carga de 80 % frita 2 y 20 % bdérax a 700 °C. En adicion, para

evaluar la influencia de la temperatura de tratamiento térmico en la dureza de los

compositos, se probd la impregnacién a 800 °C con las tres fritas en la misma

concentracion frita-bérax (80-20 %).
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3.1.3.2. Determinacion de la dureza de los carbones impregnados con fritas en funciéon

de la carga fundente

Las cantidades de esmalte estudiadas fueron de 50, 100 y 150 g por cada 100 g de
carbon CBA; en otras palabras, relaciones de carga/carbon de 0,5:1, 1:1y 1,5:1.
Los resultados de estos ensayos se reportan en la Tabla 3.12. Se observa que las
durezas de los compdésitos obtenidos a 700 °C no presentan un considerado cambio
con respecto a la dureza de carbon sin impregnacion. A esta temperatura no hay
influencia de la cantidad de cargas fundentes impregnadas en el carbon, por lo que,
se decidio realizar el tratamiento térmico a 800 °C. Con el incremento de 100 °C se
mejoran las propiedades mecanicas de los compdésitos, observandose en todos los
casos un incremento de la dureza con el aumento de la masa de material vitreo

impregnado.

Tabla 3.12. Influencia de la utilizacion de diferentes fritas y de la masa de carga fundente en la
dureza de los compdsitos carbon-frita de esmalte (80 % frita, t=1 h)

Dureza (%)
Temperatura (°C) | 700 800
Nombre }\1/1[ :;2:233;) Frita2 | Frital Frita 2 Frita 3
CBA 0 90,8
CBAVFES0 50 91,1 91,3 91,8 91,4
CBAVFE100 100 91,7 92,1 94,2 93,2
CBAVFE150 150 91,9 92,6 94,4 93,7

En la Figura 3.7 se observa que, con el aumento de la masa de esmalte, se
incrementa la dureza de los compdsitos. En el caso de la frita 2, no existe un
considerable incremento de la dureza para cargas mayores a los 100 g,
considerandose la relacién igual a 1:1 como la 6ptima, debido a que la dureza

permanece practicamente constante.

En el proceso de lavado de los compésitos, se observé que no todo el esmalte se
adhiere a la superficie del carbdn, este fue separado mediante el tamizado en la

fraccion de los materiales finos. Este fendmeno puede ser causado por el recogido
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y reventado del esmalte, por lo que en algunas areas del carbén no pudo ser
impregnado. En algunos casos, se formaron complejos de fritas del tamafio nominal
de los carbones, los cuales son facilmente identificables por su color (blanco-

grisaceos) y morfologia (de aspecto rugoso-poroso).

0 20 40 60 80 100 120 140 160
Masa carga fundente (g)

Frital =—©=—Frita2 =——Frita3

Figura 3.7. Durezas de los compoésitos CBA-frita de esmalte fundidos a 800 °C y 1 h con
respecto a la masa de carga fundente de diferentes fritas

En este punto, las mejores condiciones de impregnacion seleccionadas son: cargas
fundentes de 80 % frita 2 y 20 % bdrax, relacion carga/carbon de 1:1, temperatura
y tiempo de maduracion de 800 °C y 1 hora, respectivamente. Con estas

condiciones se obtiene un incremento en la dureza de 3,4 puntos.

3.1.3.3. Influencia del tiempo de fusion de los compositos

En la Figura 3.8 se presentan los resultados del tratamiento térmico de los
compositos carbén-vidrio (80 % frita 2 y 20 % bdrax, relacion carga/carbon de 1:1)
con la variacién del tiempo de maduracion a 800 °C. Yanez (2015) atribuye que a
mayor tiempo las materias constituyentes del esmalte funden con facilidad, se
reduce la aparicion de fallas y la adherencia es buena en comparacion con los
tiempos menores. Jerez (2014) indica que las pérdidas importantes de la masa de

carbdn que se atribuyen a la combustién, debido a la exposicion a alta temperatura
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(800 °C) y a la atmésfera oxidante de la camara del horno (p. 101). Asi, se prevé
que el rendimiento de obtencidn de los compdsitos disminuira con el incremento del
tiempo de exposicidon a alta temperatura, como se observa en las lineas de
tendencia de la Figura 3.8.
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Figura 3.8. Influencia del tiempo de fusion en la dureza de los compositos carbon-vidrio
fritas (T= 800 °C, CO= 80 % frita 2 y CF= 100 g)

3.2. EVALUACION DE LA IMPREGNACION DE POLISILANO EN
CARBON ACTIVADO PARA EL MEJORAMIENTO DE LA
DUREZA DEL CARBON ACTIVADO

Un caso aparte, fue el estudio de la impregnacién de un material polimérico
derivado del polisilano ([CH3s-Si-CHs]n) como es la silicona comercial. Esta sustancia
se forma por una cadena de enlaces -Si-O-Si- y en cada atomo de silicio van unidos
dos radicales metilos (-CHs) (Owen y Dvornic, 2012, p. 1). Las siliconas una vez
curadas o polimerizadas, presentan las siguientes ventajas: una buena adhesividad
y durabilidad, resistencia al ataque quimico y a temperaturas maximas de 250 °C
(Madrid, 2002, p. 33).
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En la investigacion, se utilizaron relaciones de volumen silicona/masa carbdén
iguales a 0,1/1; 0,2/1; 0,3/1; 0,4/1 y 0,5/1. Como agente reductor de la viscosidad
del polimero se ocupd6 etanol potable en relaciones volumen silicona/volumen
etanol correspondientes a 0,1/1; 0,2/1; 0,3/1; 0,4/1 y 0,5/1.

Los resultados de la impregnacion de polisilano en carbon se reportan en la
Figura 3.9. El incremento de la dureza de los compositos esta influenciado
directamente por el volumen de silicona utilizada. Se observa que se alcanza, con
un volumen de 40 mL de material polimérico impregnado, un valor de dureza del
98,2 %, el cual se corresponde con el de los carbones utilizados en mineria (98 %).
Incluso, con los 50 mL de silicona se sobrepasa el valor de dureza (99,1 %) y
siguiendo la tendencia de la curva es posible que, con 60 mL de polimero se lograria

el maximo de dureza de un carbén activado (100 %).
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Figura 3.9. Durezas de los compositos carbon-polisilano respecto al volumen de polisilano
impregnado

En la Tabla AV.1 del ANEXO V, se observa que, con la adicién de mayor cantidad
de silicona, los granos de carbén forman aglomerados entre los mismos; por lo que
se obtuvieron materiales compuestos con diametros de particula mayores al

nominal @ = 4,75 mm (retenidos en mallas # 3 y # 4).



81

3.3. CARACTERIZACION DE LOS CARBONES ACTIVADOS Y LOS
COMPOSITOS OBTENIDOS

3.3.1. PROPIEDADES MECANICAS

3.3.1.1. Determinacion de la dureza

En la Tabla 3.13 se presentan los porcentajes de durezas (Norma ASTM D-3802)
de los carbones de cuesco de palmiste pirolizado, tanto del carbén de baja
activacion (CBA) como del carbén activado (CAA) y de los compésitos obtenidos.
Se observa que CAA posee dos puntos menos en su dureza una vez activado.
Segun Heschel y Klose (1995) deducen que el descenso en la resistencia mecanica
es debido al debilitamiento de la superficie del material carbonaceo por la
combustion de los atomos de carbono con el vapor (pp. 1787-1790). Asimismo, Lua
y Guo (2000) y Uribe et al. (2013) indican que la presencia del didxido de carbono
en los gases de combustién en la activacion, generan la reaccion con el carbén

(burn-off), afectandose su dureza.

Tabla 3.13. Dureza del carbon de baja activacion, carbon activado de cuesco de palmiste y

compositos
Carbon Dureza (%)
Carbon baja activacion (CBA) 90,8 +0,3
Carbodn activado (CAA) 89,0+0,3
Carboén activado-vidrio sales (CAVS) 98,1 £0,1

Carbon activado-vidrio reciclado (CAVR) 93,4+0,3

Carbon activado-vidrio fritas (CAFE) 94,5+0,2
Carbon activado-polisilano (CASIL) 98,8 +0,1
X+on=2)

A partir del ensayo de dureza se determind que la densidad aparente del carbon
CBA es 0,54 g/cm3, y luego de la activacion disminuye a un valor igual a 0,44 g/cm?
(CAA). El incremento del tiempo de activacion conlleva a una disminucion de la
dicha propiedad. Lua y Guo (2000) explican que el motivo ocurrente de la reduccién

de la densidad aparente es debido a la produccion de porosidad, por lo tanto,
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existiran mayor cantidad de espacios vacios entre los granos de carbén (pp. 1 091-
1 092). Adicionalmente, Gonzalez, Molina-Sabio y Rodriguez-Reinoso (1994)
encuentran que la densidad aparente decrece con un comportamiento casi lineal

con el incremento de la conversion en la activacion con tratamiento a 800-850 °C.

El compésito que presenta la mayor dureza es CASIL. En este caso, la silicona
logra recubrir la mayor superficie del carbén. Seguido esta el material compuesto
de carbodn activado-vidrio sales fundentes, donde las sales formadoras de vidrio
fueron adsorbidas en la microporosidad del carbén. Diaz (2015) indica que parte
del vidrio funde en el interior de los granos, otra parte en la superficie exterior y el

sobrante se impregna en las paredes del recipiente de reaccion.

En cuanto al reforzamiento de la matriz del carbon activado con las fritas de esmalte
(CAFE) y el vidrio reciclado (CAVR), la masa fundente logra adherirse a la superficie
externa. Existe una impregnacién no homogénea en todos los granos de carbén.
Parte del esmalte que no logr6 adherirse a la superficie, fue tamizado y retenido en

las mallas de granulometria menor al tamafio nominal.

Se concluye que, en todos los casos de impregnacion, se logra un reforzamiento
de la superficie del carbén activado, con un aumento en la dureza en el intervalo de
4.4 a 9,8 puntos. Con la silicona, se logra reforzar mayormente la estructura, ya que
aquella sustancia se impregna facilmente en cualquier superficie; seguido estan las
sales fundentes que se adhieren a la matriz del carbon y logran reforzarla cuando
se funden; el vidrio reciclado y las fritas de esmalte se incorporan en las grietas del
carbon y no se adhieren en su totalidad debido a efectos de la tension superficial

entre el vidrio y la superficie carbonosa.

3.3.1.2. Determinacion de las pérdidas por atricion

En la Tabla 3.14 se presentan los resultados de los ensayos de atricion, cuyas
pérdidas se cuantificaron como el porcentaje de material pasante de la malla

nominal # 8 y la diferencia corresponde al porcentaje de recuperacién de carbon.
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Adicionalmente, se presentan los valores de dureza inicial en la Tabla 3.12 y dureza
final, obtenidos después del proceso de atricion. La diferencia de los valores

anteriores corresponde al porcentaje de incremento de dureza.

Tabla 3.14. Pérdidas por atricion de carbones activados y compdsitos

Carboén Carbon Carbon Carbén
Carbén | Carbdén | activado- | activado- | activado- activado-
Parametro Calgon | activado vidrio vidrio vidrio olisilano
(GRC20) | (CAA) sales reciclado fritas IZ CASIL)
(CAVS) | (CAVR) | (CAFE)
Pérdida (%) 29,4 53,3 36,3 40,1 39,3 31,1
Recuperacion (%) 70,6 46,7 63,7 53,9 60,7 68,9
Dureza inicial (%) 99,1 89,0 98,1 93,4 94,5 98,8
Dureza final (%) 99,5 96,4 99,1 99,4 98,0 99,6
Incremento dureza (%) 0,5 8,3 1,0 6,4 3,7 0,9

El carbon Calgon es utilizado comercialmente en mineria para la recuperaciéon de
oro de pulpas cianuradas, este material presenta una elevada dureza (99,1 %) y un
porcentaje de pérdidas por atricion de 29,4 %. En este caso de estudio, el carbdn
activado de cuesco de palmiste (CAA), sin reforzamiento superficial presenta una

menor dureza (89 %) y las pérdidas por atricion alcanzan un valor de 53,3 %.

Se observa que después del proceso de atricion CAA supera el valor referencial
maximo admisible de pérdida a la atricion de 46 % sefialado por Marsden y House
(1992). Las pérdidas de material carbonaceo por atricion representan elevados
costos para las empresas mineras, debido a que se pierde material adsorbente en
las pulpas cianuradas y metales preciosos adsorbidos en la superficie del carbon
fino. De los estudios realizados por los autores anteriores, el 100 % de las pérdidas
por atricion, durante el proceso de recuperacion de metales preciosos, se distribuye
de la siguiente manera: 46 % del carbdn se pierde en el proceso de cianuracién en
pulpa, 7 % en el proceso de elucién y 47 % en la regeneracion del mismo (p. 333).
En el caso del compdsito (CAVS), las pérdidas de material por atricion se reducen
en 17 puntos, con respecto a las determinadas en el carbén CAA sin reforzamiento,
obteniéndose valores inferiores (36,3 %) al referencial admisible (46 %) sefialado
por Marsden y House (1992). En los compésitos CAVR, CAFE y CASIL, las




84

pérdidas se redujeron en 7; 14 y 22 puntos, con respecto a las determinadas con
CAA, obteniéndose en todos los casos valores dentro de los limites maximos

admisibles indicados por los autores anteriores.

El incremento de la dureza luego del ensayo de atricion del carbén CAA sin
reforzamiento es notable (8,3 %). Mifio (2004) indica que, durante la abrasion, se
pierden las fracciones fragiles, se obtiene un carbén mas compacto y resistente a
la erosion. Por consiguiente, este incremento de dureza en la etapa de recuperacion
de metales preciosos resulta perjudicial, debido a las pérdidas de metal que
arrastran las fracciones fragiles. Sin embargo, se evidencia que el proceso de
atricion es una via idénea para incrementar la resistencia mecanica de carbones,
que podrian ser reutilizados en la industria minera. Asimismo, las fracciones fragiles
que se obtienen de la abrasion humeda, podrian ser recuperadas y utilizadas en

areas, como es el caso del tratamiento de aguas y otras aplicaciones mas.

Los compdsitos CAVS y CASIL no presentaron incremento considerado de la
dureza luego de la atricién, ya que los valores de esta propiedad de los compdésitos
iniciales estan cercanos al maximo (100 %). Por otra parte, los materiales
compuestos CAVR y CAFE alcanzan un incremento en la dureza de 6 y 4 puntos,
respectivamente. La razén este incremento en estos compuestos puede ser debida

a las pérdidas de las fracciones fragiles de granos de carbén sin vidrios adheridos.

3.3.2. ANALISIS PROXIMO

Los parametros del analisis préximo mostrados en la Tabla 3.15, correspondientes
al carbdn activado y compodsitos, tales como la humedad ligada, el material volatil,
la ceniza y el carbdn fijo, presentan valores del orden de magnitud registrados por
otros autores. Mejia, Patifio, Alvarez y Abreu (2007), que obtuvieron un carbén
activado de cuesco de palma con una humedad del 4 %, materia volatil del 13,5 %;
cenizas del 1,5 % y carbon fijo del 81 % (p.2). Se podria decir que el porcentaje de

cenizas alcanzado por el carbén CAA es 3,5 veces mayor debido a la variacion de
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la constitucion quimica de los cuescos analizados y a la ubicacién geografica donde

se encuentran este tipo de especies vegetales (Bandosz, 2006, p. 14).

Tabla 3.15. Contenido de humedad, materia volatil, cenizas y carbon fijo del carbon activado y

compositos
Carbén Cédigo aCcitlil;fl:l(le(l) ii;itg:gga Humedad | Volatiles | Cenizas | Carbon
(1) (1) 0 1 (1)
(%) (%) (%) (%) (%) fijo (%)

Carbén CAA | 100 - 6,04 1445 | 520 80,35
activado
Carbon
activado- CAVS 77 23 4,56 11,22 4,00 84,78
vidrio sales
Carbon
activado- CAFE 57 43 1,23 8,15 2,96 88,89
fritas de
esmalte
Carbon
bt CAVR 36 64 2,18 5,12 1,88 93,00
vidrio
reciclado
Carbon
activado- | CASIL | 74 26 5,29 29,71 3,89 66,40
polisilano

En la Tabla 3.15 se presentan las proporciones reales de carbon activado-
sustancias vitreas impregnadas obtenidas a partir de las relaciones carga fundente-
carbodn activado y volumen de polimero-carbon activado iniciales. En el ANEXO VII,
se indica a detalle los calculos que permiten hacer la aproximacion tedrica de estas
proporciones, a fin de obtener la estimacion de los valores de carbon fijo en
porcentaje para cada composito. En todos los casos se observa que el
reforzamiento vitreo permite optimizar la cantidad de carbén fijo disponible para la

adsorcion de metales preciosos

Si se compara las propiedades quimicas de los compdsitos se evidencia que el
material volatil disminuye en relacion directa con la proporcion de carbon activado
presente en el material compuesto, cuando es sometido a una temperatura de
950 °C, Lua y Guo (2000) aclaran que a esa temperatura se favorece la eliminaciéon
de compuestos volatilizables (p. 1092). Asimismo, la determinacion del porcentaje

de ceniza tiene el mismo comportamiento, la cual es considerada como aquella
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materia inorganica que no puede ser combustionada, y generalmente, se constituye
de una mezcla de 6xidos de metales alcalinos y alcalinotérreos. Si bien CAVR
presenta la mayor proporcion de carbén fijo disponible para el proceso de adsorcion
de metales preciosos (93 %), se debe tener en cuenta que este material solo aporta
un 36 % de carbodn activado al proceso. El ensayo de cinética de adsorcion nos
permitira definir cual de estos compdsitos sera el mas efectivo durante el proceso

de recuperacién de oro.

Un caso diferente es el comportamiento del compdsito CASIL, el cual presenta el
doble de volatiles que el CAA, la razén del incremento se debe a la impregnacion
de la silicona, la cual, por ser un polimero volatiliza a temperaturas superiores a
250 °C (Callister, sf, p. 436). Sin embargo, para el porcentaje de carbon activo
disponible en el compdsito (74 %), se esperaria obtener aproximadamente un 54 %
de carbdn fijo disponible, los resultados experimentales evidencian que se consigue
un 12 % de carbdn fijo adicional, al esperado (66 %), lo que permite corroborar que
el polisilano también actia como mecanismo de reforzamiento sobre la superficie

de carbon activado.

3.3.3. PROPIEDADES DE ADSORCION

3.3.3.1. Determinacion del indice de yodo y del drea superficial BET

En la Tabla 3.16 se muestran los indices de yodo y las areas superficiales BET del
carbon activado y de los compdésitos obtenidos. Es notable el aumento del indice
de yodo luego del proceso de activacion de CBA (191 a 849 mg l2/g), segun Yang
y Lua (2003) este valor aumenta debido a la formacion de la porosidad en la
superficie de la matriz carbonacea, ocurrida por la reaccién entre los atomos de
carbono y las moléculas de vapor de agua, y a la pérdida de material volatil presente
en el mismo (p. 410). El tiempo de activacion es un parametro determinante en la
generacion de la micro, meso y macroporosidad de carbones activados. Por un
lado, se tiene, a medida que el periodo de exposicion aumenta se ve favorecida la

creacion de superficie especifica, hasta llegar al instante al cual se desarrolla el
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efecto de la sinterizacion (Rodriguez et al., 1992, p. 111). Este fendmeno consiste
en la linealizacion de la estructura del carbdn, por consecuencia, existe un

estrechamiento o cierre de algunos poros (Lua y Guo, 2000, p. 411-412).

Tabla 3.16. Valores del indice de yodo del carbon activado y de los compositos

Indice de Superficie | Volumen de

Carbén Codigo yodo (mg I,/g) | BET (m?/g) | poro (cm%/g)

Carbon baja
activacion

Carbén
activado CAA 849 + 4 788,5 0,30

Carbon
activado- CAVS 470 £29 438.4 0,18
vidrio sales

CBA 191 +£2 - -

Carbén
activado-fritas | CAFE 690 + 35 541,0 0,23
de esmalte

Carbon
activado-
vidrio
reciclado
Carbdn
activado- CASIL 667 £24 4383 0,21
polisilano

CAVR 591 + 23 307,0 0,14

X+om=2)

La utilizacion de sales fundentes en la impregnacion de vidrio en la superficie del
carbon disminuye el indice de yodo en un 44,7 %. Como lo indica Diaz (2015) en
su investigacion, la incorporacion de vidrio en carbones de baja activacion en su
estructura cavernosa constituida por una variedad de porosidad, se realiza en forma
de gotas, tapando los espacios conformados por los poros. En su investigacion
produjo compositos con una disminucion del indice de yodo del 63,3 % (pp. 77-84).
Es posible, que en el caso de los compdsitos estudiados debido a una mayor
presencia de microporosidad en carbones activados, se haya propiciado solamente

el taponamiento de los microporos.

La impregnacion superficial de masa vitrea con la utilizacion de vidrio reciclado y

de fritas de esmalte, disminuyen la pérdida de microporosidad. En ambos



88

compositos CAVR y CAFE, la impregnacion se da en la superficie externa del
carbon, afectando en menor proporcion la microporosidad. Se considera que la
masa vitrea no logra cerrar la totalidad de los poros, ya que las materias fundentes
poseen granulometrias suficientemente mayores (en el intervalo de micras)

respecto a los diametros de los micro, meso y macroporos del carbén.

La relacién carga fundente/carbén para CAVR fue de 2:1; en cambio, para CAFE
fue de 1:1, por ese motivo, el indice de yodo del primer compdésito es menor que el
segundo. La microporosidad es medida de los miligramos de yodo adsorbidos por
unidad masica. Por lo tanto, si el material compuesto contiene mayor cantidad de

masa vitrea, su indice de yodo sera inversamente proporcional a la masa afadida.

Los compdsitos CASIL presentan una reducciéon de la capacidad de adsorcién en
un 21,4 %. Segun Mifio (2004) la silicona cumple la funcion de crear una capa
protectora de la superficie del carbdn, manteniendo intacta la microporosidad del
mismo. Realizando el mismo andlisis, la reduccion del indice de yodo es

proporcional a la cantidad de polimero impregnado.

Estupifian, Vasquez y Pulido (2005) indican que la produccién o presencia de
material fino en carbones activados es el posible causante del bloqueamiento de la
porosidad. Yang y Lua (2003) sefialan que la exposicion de los materiales
carbonaceos a altas temperaturas es la causante de la disminucién del area
superficial, por las excesivas reacciones carbono-COg2, las cuales ensanchan el
diametro de los poros. Asimismo, Uribe et al. (2013) concluyen que la permanencia
de los carbones a altas temperaturas, hace que la porosidad podria taponarse con

la ceniza.

En todos los casos, el area especifica es menor a la reportada en la microporosidad,
determinada por el indice de yodo. Esto se debe que, para determinar el nUmero
de yodo, se entiende que son los mg de la molécula de diyodo (I2) adsorbidos en la
porosidad del carbdn; en cambio, la adsorcién BET utiliza como adsorbato el

nitrégeno (N2), los cuales tienen diametros de moléculas diferentes. Vargas et al
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(2008) indican que los microporos reaccionan con agentes oxidantes como el
oxigeno, reduciendo el volumen de poro e incrementando de tamafio (p. 74). El
carbén activado por presentar un volumen de poro y un area superficial mayor, es
capaz de adsorber mas cantidad de adsorbato.

Al observar las isotermas de adsorcion de los carbones presentadas en el anexo
IX, se tiene que las curvas se ajustan al tipo |, caracteristicas de materiales
microporosos. Asimismo, se observa el fendmeno de histéresis, donde la curva de
desorcion no sigue la misma ruta de la adsorcién como lo indican Marsh y
Rodriguez (2006).

3.3.4. CARACTERIZACION ESTRUCTURAL DEL CARBON ACTIVADO Y
COMPOSITOS CARBON ACTIVADO-VIDRIO Y CARBON ACTIVADO-
POLISILANO

3.3.4.1. Microscopia optica de los carbones

La técnica de microscopia Optica permiti6 observar la morfologia de cada uno de
los carbones estudiados. De todos los granos de carbdon observados, los
parametros estudiados fueron: la forma, la rugosidad, la concavidad y otros. Para
el caso de la forma se estudia granos que van desde muy redondeados a muy
angulares. En la Tabla 3.17 muestra las fotografias tomadas al carb6on activado
CAA.

Como se expuso en la Tabla 3.17, el carbdn activado se constituye de una variedad
de formas y tamafios. Es probable que los granos alargados estén expuestos con
mayor facilidad a la abrasion y desgaste. Los materiales con espesores compactos
son los que otorgan una mayor resistencia al desgaste mecanico. Por el contrario,
los granos con espesores finos y concavos, son faciles de fracturar y de reducir de

tamano.
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Tabla 3.17. Fotografias de microscopia Optica del carbon activado CAA con sus diferentes

morfologias

1mm

a) Grano de forma
acircular, de apariencia
superficial lisa  con
presencia de grietas.

b) Grano angular y posee
unos  canales  pocos
profundos.

¢) Grano redondeado, tiene una
superficie ~ ahuecada vy
agrietada.

[ 1mm

1 mm

d) Grano irregular de
apariencia  superficial
rugosa

e) Grano anguloso con
canales superficiales
hendiduras.

f) A 10x aumentos del grano
e, Se observa una
estructura porosa en toda
la superficie.

La Tabla 3.18 muestra las fotografias tomadas del compdésito carbon activado-vidrio

sales fundentes CAVS. Los granos a, b, c y e por presentar una mayor proporcion

de material vitreo impregnada, reducen su capacidad de adsorcion, debido a que

se cierra la via de transporte hacia la microporosidad del carbén. Por su parte, el

grano d al ser reforzado con la masa vitrea en las hendiduras propias del material

adsorbente, presenta sitios de carbdn libres de vidrio, donde no ha sido afectada la

porosidad. De las observaciones realizadas a los compédsitos CAVS, se concluye

que en los sitios donde se evidencia la presencia de masa vitrea, se da un

reforzamiento de la superficie carbonosa, asimismo, asociado a lo expuesto, se

tiene una reduccién del area superficial debido al taponamiento de la porosidad,

causado por la accion de las cargas fundentes impregnadas.
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Tabla 3.18. Fotografias de microscopia optica del composito carbon activado-vidrio sales
fundentes CAVS

] i ]
1mm
a) Grano angular, al cual se b) Carbén subangular | ¢) Granos ala.r’gados uqidqs
ha incorporado vidrio recubllerto . por l.a accion del vidrio
(fraccién  blanquecina). aproximadamente la mltgd fupdldo entre  los
La impregnacién no es de. su superﬁme. mismos.
wniforme y las sales Asimismo, la masa vitrea
fundidas presentan presenta brillo y
opacidad. transparencia.

s L

1 mm

i1mm

d) Carbon de morfologia e) Grano redondeado que |f) A 10x aumentos del

irregular, con espacios posee una capa superﬁgial grano e, se pbserva que
huecos ocupados por la fie vidrio, que ha sido el vidrio se impregna en
masa vitrea. impregnado en las la superficie de manera
irregularidades del carbon. irregular, ocupando las
fisuras y concavidades

del carbon.

Las fotografias presentadas en la Tabla 3.19 corresponden al compdésito carbén-
vidrio reciclado. Los granos del tipo (a) y (d) podrian considerarse aptos para la
adsorcion, debido a que el vidrio se impregna en las irregularidades del carbon de
manera homogénea, sin afectar considerablemente la microporosidad del material

adsorbente.

En el tipo (b), donde el vidrio adherido en mayor cantidad, reduciria el area

superficial, por lo cual disminuiria la eficiencia de la adsorcién. El elemento c) fue
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en su totalidad cubierto por la masa vitrea. Este ultimo obviamente seria inservible
para la adsorcion. Algo similar sucederia con el grano €), ya que el recubrimiento
se asemeja a una capa de esmalte, cubriendo la mayoria de la superficie del

carbon.

Tabla 3.19. Fotografias del compdsito carbon activado-vidrio reciclado CAVR

1mm

a) Grano angular que |b) Grano  irregular con | ¢) Grano redondeado donde

presenta una distribucion presencia de masas de la masa vitrea cubre la
homogénea de vidrio. vidrio impregnadas sin totalidad de la superficie.
uniformidad, formando
aglomerados.

d) Grano subangular, el | e) Grano muy angular donde | f) A 5x aumentos del grano a,

cual posee gotas de existe un recubrimiento de se observa masa vitrea en
vidrios ocupando las vidrio casi en la totalidad las grietas del carbon,
concavidades e de la superficie del mismo. caracterizada por el brillo
irregularidades de la superficial.

superficie del grano.

Las fotografias tomadas al compésito carbdn activado-vidrio fritas de esmalte se
presentan en la Tabla 3.20. Los elementos a, b y ¢, por estar recubiertos en su
totalidad no serian capaces de adsorber, con la misma facilidad que lo realiza un
carbén activado. El grano e, como se observa en la imagen fue recubierto

aproximadamente la mitad. En este caso, la adsorcién unicamente se realizaria en
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la superficie libre de material vitreo. El grano d, presenta una distribucion mas
homogénea del vidrio en la superficie carbonacea, por lo que se logra reforzar la
estructura carbonosa y por consecuencia el nimero de yodo se afecta, no en gran

proporcion como en los casos anteriores.

Tabla 3.20. Fotografias del compdsito carbon activado-vidrio fritas de esmalte CAFE

1mm

a) Grano angular | b) Grano redondeado que | ¢) Grano redondeado que es
recubierto en su tiene un recubrimiento totalmente recubierto por
totalidad, se  nota parcial, formando una la masa de esmalte.
claramente el brillo capa superficial de
reflejado por el vidrio. esmalte.

SonapmEI R |0

d) Grano muy angular | ¢) Grano angular que tiene

donde el wvidrio se un recubrimiento parcial, e, el vidrio impregnado
impregné en forma de formando una capa tiene una morfologia
aglomerados de esmalte. superficial de esmalte. irregular, se observa una

fraccion libre de vidrio y
la otra fraccion ocupada
por la masa vitrea.

El ultimo caso de impregnacidén que se presenta a continuacion, corresponde a los
compositos de carbon activado — polisilano. La Tabla 3.21 muestra las fotografias
tomadas a estos materiales compuestos. Anteriormente, se presentan los valores
del indice de yodo de estos compdsitos, y se concluye que esta propiedad no fue

afectada en gran proporcién, pero la barrera protectora que se forma con la
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impregnacion de la silicona, cierra la via de transporte hacia la microporosidad del

carbodn. La ventaja de la utilizacion de la silicona es que la misma puede adherirse

a cualquier superficie, sea porosa, lisa e irregular.

Tabla 3.21. Fotografias del compdsito carbon activado-polisilano CASIL

1 mm

a) Grano redondeado
recubierto en su totalidad
con el polimero.

b) Hay recubrimiento total y
la uniéon de los carbones
por la accion adhesiva de la
silicona.

¢) Grano angular donde la

impregnacion es
irregular, ya que en
algunas secciones del
carbon no hay Ila

presencia del polimero.

1mm

congnppBeGa ¢

1 mm

d) Grano subangular donde
la  impregnacién es
homogénea con la
cantidad necesaria para
no cubrir la superficie
del carbon en su
totalidad.

e) Grano subredondeado
recubierto en su totalidad
por el polimero, se observa
un brillo superficial.

f) A 5x aumentos del
grano e, el polimero se
impregna en la totalidad
de la superficie
carbonosa.

3.3.4.2. Microscopia electronica de barrido de los carbones

Una vez estudiados los compdésitos por microscopia Optica, en las imagenes

presentadas a continuacién se analiza la morfologia de los mismos por microscopia

electronica de barrido. En cada carbén, se estudio la influencia de la impregnacion

de sustancias en la superficie del carbdn activado. Asi mismo, en todos los casos
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se realizé un mapeo de sus superficies, con el fin de tener una idea de los

elementos impregnados.

Primero, se observd la superficie del carbon activado sin impregnacion. En la
Figura 3.10 (a) se muestra la imagen superficial del carbén activado. Esto evidencia
la presencia de las fisuras, hendiduras y concavidades. En la Figura 3.10 (b) se
observa la porosidad diversa de la superficie del carbon, el complejo formado es
similar a un laberinto, con multiples y desordenados canales. En la Figura 3.10 (c),

se evidencia la presenciar de la microporosidad del material activado.

v Ve ! v N Sk
A \ - £ 1 - J L
SEMHV: 000KV SEMMAG: 36 x VEGAW TESCAN SEM HV: 10.00kV  SEM MAG: 500 x VEGAW TESCAN
lew fleld: 5,96 mm  Det: SE ew field: 4334 pm  Det: SE

Vi N NG T\ 3 g SRR G
SEM HV: 1000 kv SEM | PR | VEGAW TESCAN
lew fleld: 309.6 um  Del: SE

Figura 3.10. Fotografias del carbon activado por microscopia electronica de barrido, con
aumentos de a) 36x, b) 500x, y ¢) 700x
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La Figura 3.11 muestra las imagenes tomadas del compdésito carbon-vidrio sales

fundentes.

[SEM ‘HV! 10.00 KV SEM MAG: 400 x VEGAW TESCAN]|
iew field: 541.7 ym  Dek: SE

| TR g
00 SEM HY: 10.00kV  SEM MAG: 500
View field: 433.4 ym  Det: SE few field: 433.4 ym  Det: SE

Figura 3.11. Fotografias del compdsito carbon activado-vidrio sales fundentes por
microscopia electronica de barrido, con aumentos de a) 200x, b) 400x, c¢) y d) 500x

En la Figura 3.11 (b) se observan las fisuras del vidrio fundido y adherido. La
impregnacion se efectu6 como capas de esmalte de vidrio con diferentes

espesores. La ampliacion de una seccion de vidrio impregnado, mostrada en la
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Figura 3.11, c, presenta un sin numero de microburbujas o cristalizaciones, que en
la imagen son de color blanco. La capa vitrea refuerza la superficie carbonosa, pero
la microporosidad se ve afectada debido al taponamiento de las cargas fundentes
incorporadas. En el caso d, una pequefa seccion es ocupada por una capa de
esmalte plana y fisurada. La fraccidon restante, las materias vitreas funden
heterogéneamente, por lo que la superficie del carbén es irregular y rugosa. La
imagen a, muestra el mapeo realizado a la superficie del compésito. Se observa
claramente la presencia de elementos como el sodio vy silicio, constituyentes del

vidrio impregnando la superficie del carbén.

Las imagenes tomadas al compdsito de carbon activado-vidrio reciclado se

muestran en la Figura 3.12.

punta 487 |

MAG: Joox vt

.L_‘ y
vl
SEM MAG: 731 x
iew field: 2964 ym  Def: SE

Figura 3.12. Fotografias del compdsito carbon activado-vidrio reciclado por microscopia
electronica de barrido, con aumentos de a) 200x, y b) 731x

El mapeo realizado al compésito de la Figura 3.12-a, muestra la existencia de
elementos constituyentes del vidrio reciclado, como son: silicio, sodio y calcio. se
ubican estos elementos en toda la superficie carbonosa. En la imagen b, se observa
que la masa vitrea es capaz de ocupar las hendiduras y fisuras del carbén. En este

caso, el vidrio fue impregnado de tal manera que se distribuya en toda la superficie,
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debido a la presencia de irregularidades en el material adsorbente, existe
probablemente un alto porcentaje de la masa vitrea que ocupa estos espacios, lo

que se refleja en la disminucién de su indice de yodo.

A continuacién, en la Figura 3.13 se presenta las micrografias tomadas al

composito carbon activado-vidrio fritas de esmalte.

B =0 5" caf A
B punto 1487 :
MAG: 200x HV: 10kV- WD: 25.0mm

SEM HV: 10.00 kV SEM MAG: 200 x
iew field: 1.08 mm Det: SE

b)

Figura 3.13. Fotografias del compdsito carbon activado-vidrio fritas de esmalte por
microscopia electronica de barrido, con aumentos de a) y b) 200x

En la Figura 3.13 (a), se observa claramente que la seccion blanca-grisacea fue
ocupada por la masa vitrea fundida en la superficie del carbon. Asimismo, la
impregnacion se efectua como una capa de esmalte de vidrio, la cual presenta
fisuras causadas por las tensiones generadas en el enfriamiento. El area de color
negro, correspondiente al carbon activado que no fue alterada en la impregnacion
y, por lo tanto, viene a ser el sitio activo por el cual se realiza el fendmeno de la
adsorcion. En el mapeo realizado a una seccion del compésito (imagen b), se
observa como los elementos: silicio, sodio, calcio y aluminio, forman parte de la
constitucién del esmalte impregnado y se encuentran dispersos en las superficies

libres del carbodn.
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Por ultimo, se encuentran las imagenes del compdsito carbdn activado-polisilano

presentadas en la Figura 3.14.

- J?"\ P

. - P
[SEM HV: 10.00 kV SEM MAG: 200 x Lo toaay] SEM MAG: 200 x
fiew field: 1.08 mm Del: SE 1. Del: SE

pufia 145 o
MAG:400x HV:10KV- WD+26.0mm

Figura 3.14. Fotografias del compdsito carbon activado-polisilano por microscopia
electronica de barrido, con aumentos de a) y b) 200x, ¢) 400x

Lo que se puede observar en la Figura 3.14 a y b, son unas manchas de color
grisaceas correspondientes al polimero. En cambio, las secciones de carbodn
activado libres, presentan un aspecto irregular con rugosidad en toda su superficie.
En el mapeo realizado a este compoésito, se observa la presencia de silicio

distribuido de manera homogénea en toda el area de estudio. Los atomos de
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oxigeno que forman parte del polimero no se reportaron, ya que se trabajoé en una
atmosfera rica en aire sintético, y el oxigeno presente en el gas ocasionaria errores

en el mapeo de las muestras.

3.4. DETERMINACION DE LA CAPACIDAD DE ADSORCION DEL
COMPLEJO CIANURO-AURICO EN EL CARBON ACTIVADO
Y EN LOS COMPOSITOS CARBON ACTIVADO-VIDRIO Y
CARBON ACTIVADO-POLISILANO

La capacidad de adsorcion de los carbones se efectué mediante las cinéticas de
adsorcion de oro. El adsorbato utilizado fue el complejo cianuro-aurico preparado
con una solucion estandar de oro. Las cinéticas de adsorcién se midieron como el
porcentaje de oro adsorbido por el carbon en funcién del tiempo. Los resultados de

estos ensayos se ilustran en la Figura 3.15.

100

% Au adsorbido

0 30 60 90 120 150 180
Tiempo (min)

—8—CAA —+—CAVS —E—CAVR CAFE —aA—CASIL

Figura 3.15. Porcentaje de recuperacion de oro por el carbon activado y por los
compdsitos en funcion del tiempo [Au]= 10 mg/L, pH> 10,5 y 0,5 g carbon/100 mL sol.
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Para el caso de CAA, un incremento del tiempo de exposicién del carbon en la
solucion cianurada, favorece la adsorcion del complejo cianuro-aurico en la
superficie del material adsorbente. Luego de las 3 horas del proceso, se recupera
aproximadamente el 100 % del oro en solucion (97,7 %) y se puede establecer que

este tiempo es el requerido en el proceso.

La curva que refleja el comportamiento del compdsito CASIL, evidencia la pérdida
total de la capacidad de adsorcion, esto se debe a que el polimero se impregna en
la superficie externa del carbon, bloqueando el transporte del adsorbato a la
superficie interna. A pesar de que su indice de yodo es elevado, probablemente la
causa del bajo rendimiento del proceso cinético es debido al tipo de recubrimiento
que produce la silicona sobre la superficie del carbén, obteniéndose una

recuperacion maxima (3 horas) del 26,3 %.

En el compdsito CAVS, la cinética es mas lenta en comparacion al carboén activado,
con recuperaciones menores del oro. Se logra a las 3 horas una adsorcion del
57 %. Esto se refleja en la disminucion del indice de yodo en aproximadamente un

50 %, que reduce la capacidad adsortiva y eficiencia del material adsorbente.

Seguido, se tiene la cinética del compdsito CAVR. En este caso, la curva comienza
a presentar una tendencia lineal y no alcanza el equilibrio (Vargas, Navarro y
Aguayo, 2008, p. 6). La recuperacion del oro a tiempos menores a 3 horas es menor
que el carbon activado, pero al tiempo de 3 horas de agitacién, se logra la adsorcion

del 89,5 % del oro en solucion.

El comportamiento de la curva de CAFE es similar a la del carbén activado, pero la
recuperacion del oro en cada tiempo se ha disminuido. La incorporacion de esmalte
disminuye la eficiencia de adsorcién del carbén, debido al taponamiento de los
poros. Toda sustancia inorganica como la ceniza presente en el carbon, es la
causante del cierre y disminucion de la porosidad (Sarmiento et al., 2004, p. 55). La
recuperacion maxima lograda en el tiempo de 3 horas fue de 90,4 %. Con los
resultados de las cinéticas de adsorcion se revela que el compédsito carbon

activado-vidrio fritas presenta las mejores propiedades adsortivas.
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4. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

4.1. CONCLUSIONES

El compdsito carbdén activado-vidrio fue obtenido con la utilizacion de sales
fundentes, el cual presenta una dureza del 98 % e indice de yodo de
470 mg l2/g CA. El metasilicato de sodio pentahidratado y el tetraborato de sodio
decahidratado se impregnan en la superficie interna del carb6n activado y reforzar

la estructura carbonosa.

El compdsito carbén activado-vidrio reciclado obtenido alcanzé una dureza del
93 % e indice de yodo de 591 mg l2/g CA, donde las cargas fundentes se impregnan

y refuerzan la superficie del carbon activado.

El compdsito de carbdn activado-vidrio de fritas de esmalte producido presenta una
dureza del 95 % e indice de yodo del 690 mg l2/g CA, al igual que el vidrio reciclado,
las fritas de esmalte se impregnan en la superficie del carbén incrementando la

resistencia mecanica del carbon activado.

El compésito carbon activado-polisilano obtenido presentd una dureza del 99 % e
indice de yodo de 667 mg l2/g, donde el polisilano crea una capa protectora de la

superficie del carbén activado.

Las pérdidas por atricién son inversamente proporcionales a la dureza y los valores
reportados fueron de 36, 46, 39 y 31 % para los compdsitos con vidrio de sales
fundentes, vidrio reciclado, vidrio de fritas de esmalte y polisilano; en comparacion
del carbon activado que presenta un valor del 53 % de pérdidas, observandose en
todos los casos, que una adicién de sustancias a la superficie del carbén aumenta

la resistencia mecanica del mismo.

La fraccion de carbén activado constituyente del compésito presenta un elevado
porcentaje de carbdn fijo, superando al valor del carbdn fijo del carbon activado sin
impregnacion, deduciéndose que la masa vitrea logra reforzar la superficie del

carbdn; caso aparte es la impregnacion de polisilano, donde el porcentaje de
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polimero impregnado se incorpora en la fraccion de volatiles, lo cual es
desfavorable ya que en un posible tratamiento del carbén a temperaturas

superiores a 250 °C, se perderia un considerable porcentaje de volatiles.

Las recuperaciones del complejo cianuro-oro en solucion obtenidas fueron del 98,
57, 89, 90 y 27 % para el carbon activado, compdsitos con vidrio sales, vidrio
reciclado, vidrio fritas y polisilano, respectivamente. Estos resultados permiten
evidenciar que el compésito CAFE, los mecanismos de reforzamiento superficial
del compuesto son los mas apropiados para obtener carbones activados con mayor
rendimiento de recuperacion de metales preciosos. Compuestos que presentan el
mayor indice de yodo y un valor de dureza y rendimiento dentro de los estandares

requeridos para el uso de carbones activados utilizados en mineria.
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4.2. RECOMENDACIONES

Realizar una activacion de los compdsitos carbén-vidrio que presentan las mayores

resistencias mecanicas, con el fin de incrementar el area superficial.

Evaluar la impregnacién y fusién de los compédsitos con fritas de esmalte a
temperaturas superiores a 800 °C con el fin de incrementar la impregnaciéon de

esmalte sobre la superficie del carbon para lograr un carbdn comercial.

Se recomendaria utilizar sustancias formadoras de vidrio como el
tetraetilortosilicato (TEOS), el cual a temperaturas mayores a 600 °C se

descompone en silice produciendo un vidrio que presenta porosidad.

Utilizar materias primas formadoras de vidrio con las que se obtengan
composiciones similares a los vidrios Vycor, los cuales con un lavado acido se

obtiene una masa vitrea rica en silice y porosa.

Se recomienda hacer la impregnacion de vidrio con un carbon previamente
atricionado, con el fin de utilizar menor cantidad de cargas fundentes e incrementar

la capacidad de adsorcion del carbon.

Se observd que en el compdsito carbon activado-polisilano, al poseer un
considerado indice de yodo se presenta una baja capacidad de adsorcion en la
recuperacion de metales preciosos por lo cual se recomienda encontrar un método
de medicion del area superficial de carbones activados impregnados de cualquier

tipo de sustancias.
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ANEXO1

FICHAS TECNICAS DE CARACTERIZACION DE LOS CARBONES
UTILIZADOS

Ficha técnica # 1.1

Tipo de muestra: Carbdn pirolizado de baja activacion (CBA) y carbén activado
con vapor de agua en Horno Nichols Herrshoff (CAA)
Tipo de analisis: Dureza de carbones activados

Objetivo: Determinar la dureza de carbones activados de cuesco de palmiste

El carbén utilizado en las pruebas es un material de cuesco de palmiste pirolizado
de bajo grado de activacion (< 200 m?/g) y granulometria -4,75 mm +2,36 mm
(-malla #4 + malla #8). En cambio, el carbon activado de alta activacion se utilizé

con las mejores condiciones de impregnacion.

Materiales y reactivos:

e Serie de tamices de diferentes aberturas (mallas #3, #4, #6, #8, #10, #14 y base
receptora), marca USA Standard Sieve

e Agitador de tamices, marca ATM Arrow

e Balanza analitica de una cifra decimal, marca Mettler

e 15 bolas de acero de 1/2 pulg. y 15 bolas de acero de 3/8 pulg.

e Probeta graduadade 1L, 10 mL

Procedimiento:

El procedimiento realizado se rige segun la norma ASTM D-3802: Standard test
method for ball-pan hardness of activated carbon, y la norma ecuatoriana NTE INEN
1989:1994: Productos quimicos industriales. Carbén activado para uso industrial.

Determinacion de la dureza.

e Se peso6 una muestra representativa de carbén activado de al menos 125 mL.



118

e Se tamizo la muestra por un periodo de 15 minutos en el agitador de tamices,
utilizando las mallas indicadas anteriormente.

e Se descarto las fracciones de carbones que fueron mayores y menores de la
granulometria utilizada. En este caso, se descarté carbon retenido en la malla
#4 y el pasado de la malla #8.

e Se peso6 100 mL de carbon tamizado, utilizandose la fraccidén que tuvo el mayor
porcentaje de muestra.

e Se coloco los 100 mL de carbén en la base receptora de tamices.

e Se adicionaron las 15 bolas de acero de 1/2 pulg. y 15 bolas de acero de
3/8 pulg. en la base receptora, junto con el carbén.

e Se tamizo el carbdn con las bolas de acero en el agitador de tamices por un
periodo de 30 + 0,5 min. Para esto, se coloco los tamices libres de carbén
encima de la base receptora.

e Terminado el tiempo de agitacion, se retiraron las bolas de acero y se coloco el
carbén en la malla de dureza. Se entiende por malla de dureza a la malla a la
cual la abertura de la misma es la mitad de la granulometria del carbén inicial.

e Se tamizé el carbon en la malla de dureza por un periodo de 15 minutos.

e Se peso el carbon retenido en la malla de dureza con la ayuda de una balanza
analitica de minimo una cifra decimal.

e Con el peso reportado, se realiz6 el céalculo de la dureza del carbén activado.

Este calculo se determind mediante la utilizacion de la Ecuacion Al.1:
B
H= " 100 [Al.1]

Donde:

H: numero de dureza (%)
B: peso retenido en la malla de dureza (g)

A: peso inicial del carbon utilizado (100 mL) (g)

Los ensayos de dureza para los carbones activados estudiados se reportan en las
Tablas Al.1 y Al.2.



Tabla Al.1. Ensayo de dureza de carbon de bajo grado de activacion

Malla/Masa (g) CBA (1) CBA (2) CBA (PROM)

#3 0,0 0,0 0,0
#4 2,1 3.9 3,0

#6 374 45,9 41,7

#8 31,3 36,3 33,8
#10 9,2 1,6 5,4
#14 0,0 2,3 1,2
Fondo 0,0 1,1 0,6
Peso 100 cm? 54,3 54,0 54,2

Malla dureza 14 14 14/16
Peso Retenido 49,1 49,2 49,2
Dureza (%) 90,4 91,1 90,8
Desviacion (£) 0,3

Tabla Al.2. Ensayo de dureza del carbon activado

Malla/Masa (g) CAA (1) CAA (2) CAA (PROM)
#3 0,0 0,0 0,0
#4 0,0 0,0 0,0
#6 39,9 30,4 35,2
#8 34,2 23 28,6
#10 3.4 1,7 2,6
# 14 0,0 0,0 0,0
Fondo 0,4 0,4 0,4
Peso 100 cm® 43,6 443 44,0
Malla dureza 14 14 14
Peso Retenido 38,9 39,3 39,1
Dureza (%) 89,2 88,7 89,0
Desviacion (z) 0,3
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Ejemplo de calculo de la dureza de carbones activados

En este caso, se tomd como referencia los valores obtenidos en el ensayo de
dureza del carbon de baja activacion de la Tabla Al.l, con la utilizaciéon de la

Ecuacion Al.1:

H—3100—49'2100—9080/
T A T h4p 0 7R
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Ficha técnica # 1.2

Tipos de muestras: Carbdn pirolizado de baja activacion y carbdn activado con
vapor de agua en Horno Nichols Herrshoff
Tipo de analisis: indice de yodo de carbones activados

Objetivo: Determinar el indice de yodo de los carbones activados

La determinacion del indice de yodo del carbén activado se realizé con el uso de la
norma ASTM D4607: Determination of iodine number of activated carbon, y la
norma ecuatoriana NTE INEN 1988:2013: Productos quimicos industriales. Carbon

activado para uso industrial. Determinacion del numero de yodo.

Materiales y reactivos:

e Solucion de acido clorhidrico al 5%

e Solucion estandarizada de tiosulfato de sodio 0,1 N, marca JT Baker, GR
e Solucion estandarizada de yodo 0,1 N, marca Merck, GR

e Solucion de almidon al 0,1 % en peso, marca Merck, GR

e Desecador

e Pulverizador de discos, marca Siebtechnik, modelo RE 1651

e Estufa, marca Memmert Instrumente, modelo UL 80

Procedimiento:

e Se pulverizé una muestra representativa de carbdn activado hasta obtener una
granulometria que represente al 95 % de la malla #325 (dp= 45um).

e Se seco el carbdn pulverizado en una estufa a 110 °C por 2 horas y se dejé
enfriar dentro de un desecador a temperatura ambiente. Todos los ensayos de
indice de yodo fueron realizados con la mitad de cantidad de reactivos, con el
fin de reducir el consumo de reactivos.

e Se colocé 0,5 g de carbdn pulverizado en un matraz Erlenmeyer de 250 mL, y

se adicion6 5 mL de acido clorhidrico (HCI) al 0,5%.
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e Se coloco el matraz en una plancha de calentamiento hasta que la mezcla
presentd burbujas de ebullicion. En ese momento, se calentd la muestra por 30
segundos, adicionalmente.

e Se retiro el matraz de la plancha de calentamiento y se dejé enfriar a
temperatura ambiente.

e Se adicion6 50 mL de solucion de yodo 0,1 N y se agité vigorosamente por 30
segundos.

e Se filtr6 el contenido del matraz en un papel filtro cuantitativo, se descarto los
primeros 10 a 15 mL y se recolecto los restantes.

e Se tomd una alicuota de 25 mL del filtrado y se tituld con una solucion de
tiosulfato de sodio 0,1 N. La titulacién se realizé hasta el instante que la solucién
tomo una coloraciéon amarilla clara.

e Se adicion6 1 mL de solucién de almidén (indicador), se agitd el contenido y se
tituldé con la misma solucion de tiosulfato de sodio. La titulacién llega a su fin
cuando la solucién torna de una coloracién obscura a transparente.

e Se reportd el volumen gastado de tiosulfato de sodio. A ese volumen se

multiplicé por dos para reportar el valor real de tiosulfato gastado.

La determinacion del numero o indice de yodo se realiz6 mediante el uso de las
Ecuaciones Al.2, Al.3 y Al.4:

I, = %A [Al.2]
Donde:

In: numero de yodo (mg/g)
X: los miligramos de yodo adsorbidos por el carbén activado (mg)
M: masa de carbén utilizado (g)

A: factor de correccion que depende de la normalidad del filtrado (Nr):

N, =22V [AL.3]

X =12 693N, — 279,246N,V [Al.4]
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Donde:

Nr: normalidad del filtrado (N)

N1: normalidad de la solucion de yodo (N)

N2: normalidad de la solucién de tiosulfato de sodio (N)

V: volumen de la solucion de tiosulfato de sodio (mL)

El valor de la normalidad del residuo debe estar entre 0,008 y 0,0334 para aplicar
el factor de correccién (A); caso contrario, se debe utilizar otro peso de carbdén
activado. La Tabla Al.3 presenta los valores del factor de correccion de la ecuaciéon
de determinacion del numero de yodo. Este factor se determina con el ingreso del

valor de la normalidad del residuo (Nr) en la tabla presentada a continuacion:

Tabla AL.3. Factor de correccion para la determinacion del indice de yodo

MORMALIDAD

DEL FILTRADO

RESIDUAL,C 00000 00001 00002 00003 00004 00008 00006 00007 00008 00009
£.0080 1E25 14613 11800 14ETS 14580  14B3B 19813 14800 10478 10463
10,0080 1,438 11428 1,1800 11878 11353 10350 1,036 10300 10288 10275
[sXufBis] 1, 1250 11238 1,125 11213 11200 11178 1,1163 11150 1,1138 11113
0,010 14900 19088 1,075 10083 1,0088 1,025 1,9000 10088 10075 10083
o012 10650 10638 10825 10800  108KR  1CATE 10883 10880 1,0A38 1 0A0%
00130 10800 10788 10PTS 10TE3  107E0 10TIE  1072E 10713 10700 10688
D010 10676 10653 10BBO 1038 10813 10600 10888 10875 1,063 10550
L.O1s0 1,0538 10828 10813 10500 1.,0488 1,0475 1,053 1,045 1,0438 10425
00160 10413 10400 10388 10875 1,0075 10363 10650 10833 1,085 10013
00170 10600 10288 10975 10263 10250 10245 10238 10225 1,0208 10200
001 10200 10188 40975 10183 1,050 40044 10138 10128 10138 10113
00190 10100 10088 10078 10075 1,0083 10080 10050 10038 10085 10025
0,0200 10013 10000 10000 00988 09575 OS5 00963 09050 09950 0201
no210 05938 089S 0EE2S 05913 09900 08900 05EAE  O8ETS 08475 08889
00220 05853 08aS0 03650 O5E38 09625 2 0SS5 05613 08813 0,800  09TER
0,0230 057BE  00TPS  DIFTS  OSTES  067E3  DATED 067D OS7IB  OSTIE 09TE
01,0240 05726 05708 0ATO OGTOD 06GAB DSEMA 0SATE  086TE 08663 09663
00250 05680 00650 0S80 05638 05638 DSEXS 0513 08613 09506 09600
00250 05600 09588 0SSAR O6STE 06675 D9SE3 06563 08550 09550 00538
00270 00538 00525  DAS25  OBSIP 06513 DSOS 08508 08500 08500 00488
0,080 05488 0,9475 09475 10,5853 0,54853 09463 0,9450 00,5450 09438 0943
0,023 05475 05435 DS425 05413 0503 09400 09800 05334 09388 055
0,0300 05GTS 09375 0SS 05363 09383  0E3E3 08363 05350 09350 0048
0,081 08333 08333 0935 08325 05325 09319 0833 0533 09300 08300
0,020 05800 00204 08288 OS2BE  (B280 045 OEIF5 087 08370 0820
0,0330 05263 05263 05387 DGIE0 06080

(NTE INEN 1988:94, 1995, p. 6)
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Ejemplo de calculo del indice de yodo de carbones activados

Con los datos de la Tabla Al.5 y el uso de las ecuaciones Al.2, Al.3 y Al.4 y la Tabla

Al.3, se determiné el indice de yodo del carbdn activado.

N —NZV—0'1134—00268
TUs50 50

Con el valor de Nr= 0,0268; se encontro el valor del factor de correccion (A) en la
Tabla Al.3. El valor correspondiente de A es igual a 0,9550.
X =12 693N, — 279,246N,V = 12 693(0,1) — 279,246(0,1)(13,4) = 895,11

I,=—A=

X 89511

M 1

0,955 = 852

mg I,

Tabla Al.4. Ensayos de indice de yodo del carbon de baja activacion

Parametro CBA (1) CBA (2) CBA (PROM)
Masa carbon experimental (g) 2 2 2
Masa carbén real (g) 4 4 4
gil;men Na2S203 experimental 7.9 8.1 ]
Volumen Na2S203 real (mL) 15,8 16,2 16
ndice de yodo (mg I./g) 192,8 189,5 191,2
Desviacion (%) 1,7

Tabla ALS. Ensayos del indice de yodo del carbon activado

Parametro CAA (1) CAA (2) CAA (PROM)
Masa carbon experimental (g) 0,5 0,5 0,5
Masa carbon real (g) 1 1 1
Lol s,
Volumen Na2S203 real (mL) 13,4 13,6 13,5
indice de yodo (mg I./g) 852 845 848.5
Desviacion (%) 3,5
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Ficha técnica # 1.3

Tipo de muestra: Carbén activado con vapor de agua en Horno Nichols Herrshoff
Tipo de analisis: Humedad de carbones activados

Objetivo: Determinar la humedad del carbén activado

Tabla AI6. Ensayo de determinacion de humedad del carbon activado

Peso Peso Peso Peso Humedad
Carbon crisol (g) muestra | crisol+muestra muestra u(o %)
(\]
(® (® seca (g)
CAA (D) 26,0318 | 10,9942 27,0260 26,9658 6,06
CAA (2) 24,0408 | 10,9926 25,0334 24,9735 6,03
CAA (PROM) | 25,0363 0,9934 26,0297 25,9697 6,04
Desviacion
0,01
&)

Ejemplo de calculo de la humedad del carbén activado

La humedad se determiné con los datos presentados en la Tabla Al.6 con el uso de

la Ecuacion 2.3:

c-D 100 = 27,0260 — 26,9658
C—-B 27,0260 — 26,0318

100 = 6,06 %
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Ficha técnica # 1.4

Tipo de muestra: Carbén activado con vapor de agua en Horno Nichols Herrshoff
Tipo de analisis: Material volatil de carbones activados

Objetivo: Determinar el porcentaje de material volatil del carbén activado

Tabla Al.7. Ensayo de determinaciéon de materia volatil del carbon activado

Peso Peso Peso Peso .
. Peso . .| Volatiles

Carbon crisol (g) muestra | crisol+muestra | muestra | muestra sin (%)

g (2 (2 seca (g) | volatiles (g) 0
CAA (1) 26,0318 | 0,9942 27,0260 26,9658 26,8831 14,37
CAA (2) 24,0408 | 0,9926 25,0334 24,9735 24,8893 14,52
CAA (PROM) | 25,0363 | 0,9934 26,0297 25,9697 25,8862 14,45

Desviaciéon
0,07
)

Ejemplo de calculo de la materia volatil del carbén activado

La materia volatil se determin® con los datos de la Tabla Al.7 con el uso de la

Ecuacioén 2.4:

. C-D 100 = 27,0260 — 26,8831
~C-B " 27,0260 — 19,6402

100 = 14,37 %
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Tipo de muestra: Carbén activado con vapor de agua en Horno Nichols Herrshoff

Tipo de analisis: Contenido total de cenizas y carbon fijo en carbones activados

Objetivo: Determinar el porcentaje total de cenizas y carbon fijo del carbén activado

Tabla AI.8. Ensayo de determinacion de contenido de total de cenizas y carbon fijo del carbon
activado

Peso Peso Peso crisol Peso Peso mﬂzzfra Cenizas Carbon
Carbon crisol | muestra | + muestra | muestra | muestra sin cenizas (%) fijo
Jon (1]
(8) (2 (2) seca (g) | volatiles (g) () (%)

CAA (D) 26,0318 | 0,9942 27,026 26,9658 26,8831 26,0834 | 5,19 80,44

CAA (2) 24,0408 | 0,9926 25,0334 24,9735 24,8893 24,0926 | 5,22 80,26

CAA (PROM) |25,0363| 0,9934 26,0297 25,9697 25,8862 25,0880 | 5,20 80,35
Desviacion (£) 0,01 0,09

Ejemplo de calculo del contenido de cenizas y carbén fijo del carbén activado

El contenido total de cenizas se determind con la Ecuacion 2.5 con el uso de los
datos de la Tabla Al.8:

D-B

A=——100

C—-B

26,0834 — 26,0318

"~ 27,0260 — 19,6402

100 = 24,58 %

El porcentaje de carbon fijo se determind con la ecuacion 2.6 con el uso de los
datos de la Tabla Al.8:

CF=100—A—-V =100-5,19 — 14,37 = 80,44 %
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Ficha técnica # 1.6

Tipo de muestra: Carbén activado con vapor de agua en Horno Nichols Herrshoff
Tipo de ensayo: Cinética de adsorcion de oro en carbones activados
Objetivo: Determinar el porcentaje de recuperacion de oro con la utilizacion del

carbén activado

CONDICIONES

Volumen solucion cianuro-oro: 100 mL
Concentracion solucion cianuro-oro: 10 mg/L
pH trabajo: 10,5

Masa de carbon: 05 g

El porcentaje de recuperacion de oro se cuantifica por diferencia de concentracion
del metal presente en la solucién sintética. Este valor representa el porcentaje de
oro adsorbido por el carbon activado. Las Ecuaciones asociadas a este proceso
son AL.5 y Al.6:

__ mg Au (t)
% Au sol. = o 100 [AL5]
% Au CA = 100 — % Au sol. [Al.6]
Donde:

% Au sol.: porcentaje de oro en solucion
% Au CA: porcentaje de oro en carbdn activado
mg Au (t): miligramos de oro en solucién al tiempo t

mg Au (to): miligramos de oro en solucion al tiempo inicial (O min)
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Tabla Al.9. Ensayos de cinética de adsorcion de oro en el carbon activado ([Au]= 10 mg/L, pH>
10,5y 0,5 g carbon/100 mL sol.)

Tiempo Masa Concentraciéon Porcentaje Porcentaje
(min) carbon (g) Au (mg/L) A}l, en Al,l en
solucion (%) | carbon (%)
0 - 11,25 100,00 0,00
15 0,50 6,87 61,07 38,93
30 0,51 5,08 45,16 54,84
60 0,52 2,72 24,18 75,82
120 0,52 0,5 4,44 95,56
180 0,51 0,26 2,31 97,69

Ejemplo de calculo del porcentaje de recuperaciéon de oro en el carbén

activado

Los porcentajes de oro en solucion y de oro adsorbido se calcularon con las

Ecuaciones Al.5 y Al.6.

% Au sol. =

6,87 mg Au
11,25 mg Au

* 100 = 61,07 %

% Au CA =100 — 61,07 = 38,93 %
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ANEXO II

FICHAS TECNICAS DE IMPREGNACION DE VIDRIO EN
CARBONES UTILIZANDO COMO FUENTE DE SiLICE
METASILICATO DE SODIO PENTAHIDRATADO

Ficha técnica # 1.1

Tipo de muestra: Carbdn pirolizado de bajo grado de activacion
Tipo de ensayo: Impregnacion de sales fundentes en carbdn activado
Objetivo: Determinar la influencia de la impregnacion de la cantidad de carga

fundente en el carbén para mejorar sus propiedades mecanicas

CONDICIONES

Impregnacion

Volumen solucién metasilicato: 100 mL

Volumen solucion tetraborato: 200 mL
Velocidad de agitacion: 600 rpm

Temperatura de impregnaciéon: 90 °C

Tiempo de impregnacion: 1 h
Secado
Temperatura de secado: 110 °C

Tratamiento térmico

Temperatura de fusion: 950 °C

Tiempo de fusién: 3 h
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Lavado
Velocidad de lavado: 600 rpm
Tiempo de lavado: 15 min

Tabla AIL1. Ensayos de determinacion de la cantidad de carga fundente impregnada en carbon
activado (T=950 °C y t=3 h)

Carga fundente CBAVS1 | CBAVS2 | CBAVS3 | CBAVS4 | CBAVSS
Masa Metasilicato (g) 7,51 15,03 22,53 30,00 37,50
Masa Borax (g) 2,50 5,03 7,53 10,03 12,52
Masa total carga (g) 10,01 20,06 30,06 40,03 50,02
Masa Carbon (g) 100,0 100,0 100,0 100,0 100,0

Ensayos de dureza
Malla/Masa (g) CBAVS1 | CBAVS2 | CBAVS3 | CBAVS4 | CBAVS5S

Masa compdsito (g) 71,3 73,4 76,6 81,5 90,2
#3 0,0 0,0 0,0 0,8 2,0

#4 0,9 1,5 2,8 82 16,9

#6 24.8 25,6 28,9 30,6 38,7

#8 37,7 37,3 34,8 31,1 22,0

#10 6,4 6,8 6,4 7.3 5,3

# 14 0,3 0,3 0,9 1,9 2,3

Fondo 1,5 1,8 2,3 1,7 33

Peso 100 cm’® (g) 53,6 52,9 53,6 54,3 51,8

Malla dureza (#) 16 16 16 16 14

Peso Retenido (g) 50,4 50,2 51,1 52,4 50,8

Dureza (%) 94,0 94,9 95,3 96,5 98,1

CBAVS: Composito carbon de baja activacion-vidrio sales fundentes

Ejemplo de calculo de la humedad ligada a las sales hidratadas

Con la composicion de la carga fundente se determina el agua de hidratacién de

las sales fundentes. En la Tabla I1.2 se presentan los valores de los porcentajes de
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los compuestos constituyentes de las sales fundentes. Adicionalmente se presenta

la humedad total de la carga fundente.

Tabla AIL2. Composicion quimica de la carga fundente constituida de 75 % Na2SiO3*5H20 y 25

% Na2B407*10H20
Compuesto Com([;z)s)ici()n Oxido graf'?r;té)tll"ico % Peso
SiO2 2,73 27,47
Na2Si0O3*5H20 75 Na20 2,65 28,30
H20 - 19,23
B203 2,74 9,12
Na2B407*10H20 25 Na20 6,14 4,07
H20 - 11,80
Total 100,00
H20 total 31,03
% NazSi03 * 5SH20 75 %

% Si0, en Naz2Si03 * 5H20 =

= = 27,47 %
Factor gravimétrico Si0, 2,73 °

% H,0 en NazSi03 * 5H20 = % Na2Si03 * 5H20 — % Si0, — % Na,0 = 75 — 27,47 — 28,30
=19,23%

% H,0 total = % H,0 en Naz2SiO3 * 5H20 + % H,0 en Na2B407 = 10H20 = 19,23 + 11,80
=31,03%

Ejemplo de calculo del porcentaje de agua ligada a las sales fundentes y de
las pérdidas totales

Con el porcentaje del agua total presente en la carga fundente, se determina el
porcentaje de agua en cada masa de cargas fundentes utilizadas en la
impregnacion. Las pérdidas totales se determinaron con la masa final de cada
compoésitos con respecto a la masa inicial de las materias primas utilizadas. En la
Tabla 11.3, se muestran los porcentajes de humedad de cada carga fundente y las
pérdidas totales obtenidas para cada compdsito.
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Tabla AIL3. Porcentaje de humedad de las cargas fundentes y pérdidas totales en la produccion de
compositos carbon-vidrio sales fundentes

Carga P
Compésito fur(l((;(:)nte Hu(mo/:e;i ad tr;f;ld Eod/?)
CBAVSI 9,1 2,8 35,2
CBAVS2 16,7 5,2 38,9
CBAVS3 23,1 7,2 41,1
CBAVS4 28,6 8,9 41,8
CBAVSS 33,3 10,3 39,9

Masa carga fundente * 100 10 g * 100

% C dent CBAVS1 = =
% Carga fundente en Masa carbon + carga fundente 100g+10g

=91%
% Carga fundente * % Humedad carga fundente

% humedad en CBAVS1 = 100

e 9 * — =
’ 0 100 ’ 0

% Pérdida total en CBAVS1

masa carbon + masa carga fundente — masa compdsito .
= *

masa carbon + masa carga fundente

~100+10-713
B 100 + 10

*100 =352 %
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Ficha técnica # 11.2

Tipo de muestra: Carbdn pirolizado de bajo grado de activacion
Tipo de ensayo: Impregnacion de sales fundentes en carbdn activado
Objetivo: Determinar la influencia de la temperatura de fusion y de la composicién

de la carga fundente impregnada en el carbon

CONDICIONES

Impregnacion

Volumen solucién metasilicato: 100 mL

Volumen solucidn tetraborato: 200 mL

Masa carga fundente: 50 ¢
Velocidad de agitacion: 600 rpm
Temperatura de impregnaciéon: 90 °C
Tiempo de impregnacion: 1 h
Secado

Temperatura de secado: 110 °C

Tratamiento térmico

Temperatura de fusion: 900 °C
Tiempo de fusion: 3 h
Lavado

Velocidad de lavado: 600 rpm

Tiempo de lavado: 15 min
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Tabla All.4. Ensayos de determinacion de la temperatura de fusion y de la composicion de carga
fundente impregnada en carbon activado (T=900 °C, t=3 hy CF=50 g)

Carga fundente CBAVS1 CBAVS2 CBAVS3
Masa Metasilicato (g) 37,50 25,03 12,51
Masa Borax (g) 12,51 25,03 37,50
% Metasilicato 75,00 50,00 25,00
Masa carbon (g) 100,0 100,0 100,0

Ensayos de dureza

Malla/Masa (g) CBAVSI1 CBAVS2 CBAVS3
Masa composito (g) 89,5 92,1 85,8
#3 0,9 2,6 0,0
#4 20,7 22,7 1,3
#6 39,1 37,3 37,5
#8 21,2 19,3 37,3
#10 4,1 4.8 7.3
#14 14 2,5 0,7
Fondo 2,7 34 2,2
Peso 100 cm? 54 51,4 55,4
Malla dureza (#) 14 14 16
Peso Retenido 52,1 49,5 533
Dureza (%) 96,5 96,3 96,2

CF: cantidad de carga fundente
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Ficha técnica # 11.3

Tipo de muestra: Carbdn pirolizado de bajo grado de activacion
Tipo de ensayo: Impregnacion de sales fundentes en carbdn activado
Objetivo: Determinar la influencia de la temperatura de fusion y de la composicién

de la carga fundente impregnada en el carbon

CONDICIONES

Impregnacion

Volumen solucién metasilicato: 100 mL

Volumen solucidn tetraborato: 200 mL

Masa carga fundente: 50 ¢
Velocidad de agitacion: 600 rpm
Temperatura de impregnaciéon: 90 °C
Tiempo de impregnacion: 1 h
Secado

Temperatura de secado: 110 °C

Tratamiento térmico

Temperatura de fusion: 950 °C
Tiempo de fusion: 3 h
Lavado

Velocidad de lavado: 600 rpm

Tiempo de lavado: 15 min
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Tabla AILS. Ensayos de determinacion de la temperatura de fusion y de la composicion de carga

fundente impregnada en carbon activado (T= 950 °C, t=3 hy CF=50 g)

Carga fundente CBAVS4 CBAVSS CBAVS6
Masa Metasilicato (g) 37,52 25,00 12,50
Masa Borax (g) 12,50 25,03 37,50
% Metasilicato 75 50 25
Masa carbon (g) 100,0 100,0 100,0

Ensayos de dureza
Malla/Masa (g) CBAVS4 CBAVS5 CBAVS6

Masa composito (g) 90,2 85,1 86,6
#3 2,0 11 0,0

#4 16,9 15,6 2,7

#6 38,7 34,6 36,1
#8 22,0 22,9 34,0

#10 5,3 5.8 7.8

#14 2,3 2,9 34
Fondo 33 2.8 2.9
Peso 100 cm?® 51,8 53,8 56,5
Malla dureza (#) 14 14 14
Peso Retenido 50,8 52,4 54,6
Dureza (%) 98,1 97,4 96,6
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Ficha técnica # 1.4

Tipo de muestra: Carbdn pirolizado de bajo grado de activacion
Tipo de ensayo: Impregnacion de sales fundentes en carbdn activado
Objetivo: Determinar la influencia de la temperatura de fusion y de la composicién

de la carga fundente impregnada en el carbon

CONDICIONES

Impregnacion

Volumen solucién metasilicato: 100 mL

Volumen solucion tetraborato: 200 mL

Masa carga fundente: 50 g
Velocidad de agitacion: 600 rem
Temperatura de impregnacion: 90 °C
Tiempo de impregnacion: 1 h
Secado

Temperatura de secado: 110 °C

Tratamiento térmico

Temperatura de fusion: 1000 °C
Tiempo de fusién: 3 h
Lavado

Velocidad de lavado: 600 rpm

Tiempo de lavado: 15 min
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Tabla AIL6. Ensayos de determinacion de la temperatura de fusion y de la composicion de carga

fundente impregnada en carbon activado (T=1 000 °C, t=3 h'y CF= 50 g)

Carga fundente CBAVS7 CBAVSS CBAVS9
Masa Metasilicato (g) 37,53 25,01 12,52
Masa Borax (g) 12,52 25,00 37,51
% Metasilicato 75,00 50,00 25,00

Ensayos de dureza
Malla/Masa (g) CBAVS7 CBAVSS CBAVS9

Masa composito (g) 91,4 91,8 88,2
#3 0,3 0,2 0,0

#4 15,8 11,8 3.1
#6 40,9 41 39,5
#8 24,0 28,7 343

#10 4,9 5,7 7,2

#14 3,0 23,0 1,6
Fondo 3,1 2,1 2,4
Peso 100 cm® 54,9 54,6 58
Malla dureza (#) 14 14 14
Peso Retenido 53,7 52,7 54,8
Dureza (%) 97,8 96,5 94,5
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Ficha técnica # 11.5

Tipo de muestra: Carbdn pirolizado de bajo grado de activacion
Tipo de ensayo: Impregnacion de sales fundentes en carbdn activado
Objetivo: Determinar la influencia del tiempo de fusion de la carga fundente

impregnada en el carbén

CONDICIONES

Impregnacion

Volumen solucién metasilicato: 100 mL

Volumen solucion tetraborato; 200 mL

Masa carga fundente: 50 ¢
Velocidad de agitacion: 600 rpm
Temperatura de impregnacion: 90 °C
Tiempo de impregnacion: 1 h
Secado

Temperatura de secado: 110 °C

Tratamiento térmico

Temperatura de fusion: 950 °C
Lavado
Velocidad de lavado: 600 rpm

Tiempo de lavado: 15 min
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Tabla AIL7. Ensayos de determinacion del tiempo de fusion de la carga fundente impregnada en
carbon activado (T= 950 °C, CF= 50 gy 75% Na,Si03-5H,0)

Carga fundente CBAVS1 CBAVS2 CBAVS3
Masa Metasilicato (g) 37,52 37,50 37,50
Masa Borax (g) 12,51 12,50 12,50
Masa carbon (g) 100,00 100,00 100,00
Tiempo de fusion (h) 1 2 3
Masa carbon + carga fund. (g) 150,03 150,00 150,00
Masa impregnado seco (g) 128.,4 126,8 126,5
Masa fundida sin lavar (g) 108,7 105,9 99,6
Masa fundida lavado (g) 100,0 94,3 90,2
Ensayos de dureza
Malla/Masa (g) CBAVSI1 CBAVS2 CBAVS3
#3 0,0 1,2 2,0
#4 0,0 7.4 16,9
#6 66,8 42,7 38,7
#8 19,1 30,5 22,0
#10 4,9 5,2 5,3
# 14 4,1 4,2 2,3
Fondo 5,9 3,1 3,3
Peso 100 cm?® 54,1 52,9 51,8
Malla dureza (#) 14 14 14
Peso Retenido 53,4 52,0 50,8
Dureza (%) 98,7 98,3 98,1
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Ficha técnica # 11.6

Tipo de muestra: Carbon activado con vapor de agua en Horno Nichols Herreshoff
Tipo de ensayo: Impregnacion de sales fundentes en carbén activado
Objetivo: Determinar la influencia de los parametros estudiados en la impregnacién

de la carga fundente en el carbdn activado

CONDICIONES

Impregnacion

Volumen solucién metasilicato: 100 mL

Volumen solucion tetraborato; 200 mL

Masa carga fundente: 50 ¢
Velocidad de agitacion: 600 rpm
Temperatura de impregnacion: 90 °C
Tiempo de impregnacion: 1 h
Secado

Temperatura de secado: 110 °C

Tratamiento térmico

Temperatura de fusion: 950 °C
Tiempo de fusién: 1 h
Lavado

Velocidad de lavado: 600 rpm

Tiempo de lavado: 15 min
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Tabla AILS8. Impregnacion de sales fundentes en carbon activado con las mejores condiciones (T=
950 °C, CF=50 g, 75% Na;SiO3-5H,O y t=1 h)

Carga fundente CAVS (1) CAVS (2) CAVS (PROM)
Masa Metasilicato (g) 100,0 100,0 100,0
Masa Borax (g) 37,5 37,5 37,5
Masa carbon (g) 12,5 12,5 12,5
Tiempo impregnacion (h) 1 1 1
Masa carbon + carga fund. (g) 150,0 150,0 150,0
Masa impregnado seco (g) 1249 134,2 129,6
Masa fundida sin lavar (g) 116,5 119,8 1182
Masa fundida lavado (g) 113,8 110,9 1124
Ensayos de dureza
Malla/Masa (g) CAVS (1) CAVS (2) CAVS(PROM)
#3 0,0 0,0 0,0
#4 0,0 0,0 0,0
#6 52,2 51,5 51,9
#8 52,2 50,7 51,5
# 10 5,2 5,2 5,2
# 14 1.4 0,0 0,7
Fondo 34 4,5 4,0
Peso 100 cm® 60,2 56,0 58,1
Malla dureza (#) 16 14 14/16
Peso Retenido 59,1 54,9 57,0
Dureza (%) 98,2 98,0 98,1
Desviacién (%) 0,07
Ensayos de indice de yodo
Parametro CAV (1) CAV (2) CAV (PROM)
Masa carbon experimental (g) 1,0 1,0 1,0
Masa carbon real (g) 2,0 2,0 2,0
Volumen Na2S203
experimental (mL) 6,3 6,7 6,5
Volumen Na2S203 real (mL) 12,6 13,4 13,0
indice de yodo (mg I./g) 441,0 498.,0 469,5
Desviacién (%) 28,5

“(1)y (2) representan los ensayos realizados por duplicados.
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Ejemplo de calculo de la determinaciéon de la fracciéon de coordinaciones
tetraédricas de boro (BO4")

En los reportes presentados a continuacion se expresan: los porcentajes en peso
de las cargas fundentes utilizando las sales de silicio y boro, porcentajes en peso
humedo y seco, porcentaje molar humedo y seco.

El calculo de moles se efectué con 100 g de cada composicion de carga.

Composicion 1

Tabla AIL9. Composicion quimica de la carga fundente constituida por 75 % metasilicato y 25 %

borax
Compuesto Composicion (%)
Naz2Si03*5H20 75
Na2B407*10H20 25
0 o o
Compuesto grl;:icl:i)értri ;/;nl:::; 1}11\(1)(1)(.35 1\'/1:1)31‘ N(‘)"iclll:_;);es M(fl)ar P e/:o
co himedo | himedo seco seco
SiO2 2,73 27,47 0,46 16,15 0,46 41,21 | 39,83
B203 2,74 9,12 0,13 4,62 0,13 11,80 | 13,23
Na20 - 41,03
(metasilicato) 2,65 28,30 0,46 16,10 0,46 41,08 ’
Na20 (borax) 6,14 4,07 0,07 2,32 0,07 5,91 5,90
H20 - 31,03 1,72 60,81 - - -
Total 100,00 2,83 100,00 1,11 100 100
R20/B203
(R) 4,0
Si02/B203
(K) 3,5
Rmix 0,71
N4 0,53
% peso himedo 6xido = % compuesto [Al1]

factor gravimétrico 6xido
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% peso humedo Si0, = XU NaZZS;?*SHZO = 27,47 % Si0,

masa compuesto*% peso himedo 6xido [A” 2]

No.moles himedo 6xido = —
Peso molecular 6xido

100 g = 0,2747

60 -9
mol

No.moles hamedo Si0, = = 0,46 moles SiO,

moles 6xido

% molar humedo 6xido = ————————* 100 [Al.3]

moles totales

)

2,83
_ R,0 _41,08+591

% molar htmedo Si0, = * 100 = 16,15 % Si0,

= = =40
B, 05 11,80
Sio, 41,21

= = —_— = 3’5
B,0, 11,80

Para el calculo de Rmax, se tomo de referencia valores experimentales de Rmax
vs K.

Tabla AIL10. Datos bibliograficos de relaciones de Rmax y de Si0»/B,0Os3

K Rméax
0 0,50

0,5 0,55
1 0,60
2 0,65
3 0,70

(Yun y Bray, 1978, pp. 372-376)

Se graficaron los datos de la tabla anterior para determinar la ecuacién que vincula

estas dos variables. Los resultados se presentan en la Figura All.1.

Para K=3,5
Rmax = —0,0125 = 3,52 + 0,1025 * 3,5 + 0,5023 = 0,71

N, = Rmax — 2= (R — Rmax) [All.4]
0,25
1+35

N, =0,71— (4—0,71) = 0,53
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y =-0,0125x% + 0,1025x + 0,5023
R*=0,995

1,5 2 2,5 3 3,5

Figura AIIL.1. Representacion de valores de Rmax vs K

Composicion 2

Tabla AIL11. Composicion quimica de la carga fundente constituida por 50 % metasilicato y 50 %

borax
Compuesto Composicion (%)
Na2Si03*5H20 50
Na2B4O7*10H20 50
Compuesto F?th) r ‘V(:Peso ml\(l)(l)('as M(()fl)ar NO'. m91es M(:fl)ar P:fs)o
gravimétrico | himedo himedo | himedo vidrio seco | seco
Si02 2,73 18,32 0,31 10,09 0,31 30,43 | 28,81
B203 2,74 18,25 0,26 8,66 0,26 26,13 | 28,70
Na20 29,68
(metasilicato) 2,65 18,87 0,30 10,05 0,30 30,34 ’
Na20 (borax) 6,14 8,14 0,13 4,34 0,13 13,09 | 12,81
H20 - 36,43 2,02 66,86 - - -
Total 100,00 3,03 100,00 1,00 100 100
R20/B203
R) 1,7
Si02/B203
K 1,2
Rmix 0,60
N4 0,48
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Composicion 3

Tabla AIL.12. Composicion quimica de la carga fundente constituida por 25 % metasilicato y 75 %

borax
Compuesto Composicion (%)
Na2Si03*5H20 25
Na2B407*10H20 75
Compuesto Ffwt? r %,) Peso ml\(l)(l)e.zs M(:fl)ar No..m(.)les M(Z(l,ar POC/ZO
gravimétrico | himedo himedo | himedo vidrio seco | seco
SiO2 2,73 9,16 0,15 4,74 0,15 17,05 | 15,74
B203 2,74 27,37 0,39 12,22 0,39 43,93 47,05
Na20 16,22
(metasilicato) 2,65 9,43 0,15 4,73 0,15 17,00 ’
Na20 (boérax) 6,14 12,21 0,20 6,12 0,20 22,01 (21,00
H20 - 41,82 2,32 72,19 - - -
Total 100,00 | 3,22 100,00 0,89 100 | 100
R20/B203
R) 0,9
Si02/B203
139] 0,4
Rmix 0,54
N4 0,48

Determinacién de la temperatura de fusion de las cargas fundentes

utilizadas en la impregnacién de sales fundentes

Con los porcentajes en peso de los oxidos constituyentes del vidrio, se
ingresaron estos valores en el diagrama ternario SiO2-B203-Na20 y se
determiné la temperatura aproximada de fusion de las cargas fundentes. La
Figura All.1 muestra las composiciones de cargas fundentes ingresadas en el

diagrama ternario para vidrio borosilicatos de sodio.
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Figura AIlL.2. Diagrama ternario del sistema SiO2-B203-Na;O con las composiciones de
las cargas fundentes para la impregnacion de sales

Los puntos 1, 2 y 3 representan las composiciones de carga fundentes que

conforman los vidrios obtenidos a partir de las sales de metasilicato y tetraborato.

Enla Tabla All.13, se presentan las temperaturas de fusion de las cargas fundentes

de las composiciones de vidrio estudiadas.

Tabla AIIL.13. Temperatura de fusion de los vidrios obtenidos con las composiciones de las sales

fundentes
Punto Temperatura fusion
% Na,SiO3*5H,0 % Na,B40,*10H,O (°C)
1 75 25 930
2 50 50 810
3 25 75 830
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ANEXO III

FICHAS TECNICAS DE IMPREGNACION DE VIDRIO EN
CARBONES UTILIZANDO COMO FUENTE DE SiLICE VIDRIO DE
BOTELLAS RECICLADAS

Ficha técnica # Ill.1
Tipo de muestra: Vidrio de botellas recicladas
Tipo de ensayo: Fluorescencia de rayos X

Objetivo: Determinar la composicion elemental y quimica del vidrio reciclado

Analisis quimico por fluorescencia de rayos X S8 Tiger y el programa Spectra Pluss.
Se preparo la perla con 0,5 g de muestra con 7 g del fundente. Se realizé un barrido
de la muestra para determinar sus composiciones. Los resultados del equipo se
reportaron elementalmente, y el programa realiza el calculo para expresarse las

composiciones en forma de oxidos.

Tabla AIIL.1. Resultados del analisis de fluorescencia de rayos X del vidrio reciclado

Elemento Cog,l/}));s/g)l on Componente CO(Iz}op(;s/g;on
Si 31,29 SiO2 66,94
Na 3,17 Na20 428
Al 1,27 Al203 2,41
K 0,64 K20 0.77
Ca 0,56 CaO 0,79
p 0,03 P20s 0,06
calcimacion | 00!
Total 36,96 - 75,26

Determinacion de la composicion de las cargas fundentes utilizadas en la

impregnacion de vidrio reciclado

La determinacion de las composiciones de cada una de las cargas fundentes se
efectio con el mismo procedimiento realizado con las sales fundentes. En las
Tablas Alll.2, Alll.3 y Alll.4, presentan los resultados de las composiciones de las

cargas fundentes con los diferentes porcentajes de borax.
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Tabla AIIL2. Composicion quimica de la carga fundente constituida por 95 % vidrio reciclado y 5

% borax
Componente Com([:)z)s)icién
Vidrio 95
Boérax 5
Componente F?th) r o Componente o moll):cs:l)lar # o
gravimétrico | peso P/P (g/mol) moles | molar
B203 2,74 1,82 SiO2 63,59 60,00 1,060 | 87,68
Na20 6,14 0,81 Al203 2,29 101,96 0,022 | 1,86
H20 - 2,36 B203 1,82 69,62 0,026 | 2,17
(23;?)) 407 | 6200 | 0,066 | 543
Na20 (bérax) | 0,81 62,00 0,013 | 1,09
CaO 0,75 56,00 0,013 | 1,11
K20 0,73 94,20 0,008 | 0,64
P20s 0,06 141,94 0,000 | 0,03
Total 74,13 - 1,209 | 100,00

Tabla AIIL3. Composicion quimica de la carga fundente constituida por 90 % vidrio reciclado y

10 % borax
Componente Com([‘));:s)icién
Vidrio 90
Borax 10
Componente Ffwt? r o Componente o moIl):csl(l)lar # Yo
gravimétrico | peso pP/p (g/mol) moles | molar
B203 2,74 3,65 Si02 60,25 60,00 1,004 | 84,62
Na20 6,14 1,63 Al203 2,17 101,96 0,021 1,79
H20 - 4,72 B203 3,65 69,62 0,052 4,42
(23;?)) 385 | 62,00 | 0,062 | 524
Na20 (boérax) | 1,63 62,00 0,026 2,21
CaO 0,71 56,00 0,013 1,07
K20 0,69 94,20 0,007 0,62
P20s 0,05 141,94 0,000 0,03
Total 73,00 - 1,187 | 100,00
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Tabla AIIL.4. Composicion quimica de la carga fundente constituida por 80 % vidrio reciclado y

20 % borax
Componente Com(lzz)s)ici()n
Vidrio 80
Borax 20
Factor % Peso
Componente gravimétrico | peso Componente | % p/p | molecular |# moles | % molar
(g/mol)
Vidrio - - SiO2 53,55 60,00 0,893 78,14
Borax - - Al203 1,93 101,96 0,019 1,66
B203 2,74 7,30 B203 7,30 69,62 0,105 9,18
Na20 6.14 3.26 (\Ij?lii(())) 3,42 62,00 0,055 4,83
H20 - 9,44 |Na20 (bérax)| 3,26 62,00 0,053 4,60
CaO 0,63 56,00 0,011 0,99
K20 0,62 94,20 0,007 0,57
P20s 0,05 141,94 0,000 0,03
Total 70,76 - 1,142 | 100,00
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Ficha técnica # 11l.2

Tipo de muestra: vidrio de botellas recicladas

Tipo de ensayo: pulverizacién de botellas de vidrio

Objetivo: Determinar las fracciones de vidrio obtenidas en el proceso de

pulverizacion de botellas de vidrio

CONDICIONES

Tipo de vidrio:
Trituracion:

Pulverizacion:

Tiempo de pulverizacion:

Tamizado seco:

Tamizado humedo:

Botellas de bebidas energizantes

Reducciéon manual con martillo

Pulverizador de anillos

2 min

Tamizado en seco utilizando como malla referencial
no. 100 (150 um)

Tamizado en humedo utilizando como malla

referencial no. 400 (38 um)

Tabla AIILS. Ensayo de pulverizacion y tamizado de vidrio de botellas recicladas

Parametro Masa (g)
Masa inicial 688,4
Retenido malla # 100 167,1
Pasado malla # 100 521,3
Retenido malla # 400 207,7
Pasado malla # 400 313,6
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Ficha técnica # I1.3

Tipo de muestra: vidrio de botellas recicladas (VR)
Tipo de ensayo: fusion de fracciones de vidrio de botellas

Objetivo: Determinar la temperatura de fusion de la carga fundente

CONDICIONES

Peso de la muestra: 1 g
Temperatura de fusion: 900 °C
Tiempo de fusion: 1 h

Tabla AIIL6. Ensayo de fusion de fracciones de vidrio con sus respectivas composiciones
(T=900°Cyt=1h)

Nombre | Malla (#) Gran(ul:;)nr;letria (;-/zc\i,cil(:l l;lig % Borax Resultado
VRI1 100 150 100 0 Funde parcialmente
VR2 100 150 95 5 Funde parcialmente
VR3 100 150 90 10 Funde parcialmente
VR4 100 150 80 20 Si funde
VRS -100+400 -150+38 100 0 Funde parcialmente
VR6 | -100+400 -150+38 95 5 Funde parcialmente
VR7 | -100+400 -150+38 90 10 Funde parcialmente
VR8 | -100+400 -150+38 80 20 Funde parcialmente
VR9 -400 -38 100 0 Funde parcialmente

VR10 -400 -38 95 5 Funde parcialmente
VRI11 -400 -38 90 10 Funde parcialmente
VRI12 -400 -38 80 20 Funde parcialmente




Ficha técnica # 111.4

Tipo de muestra: vidrio de botellas recicladas
Tipo de ensayo: fusion de fracciones de vidrio de botellas

Objetivo: Determinar la temperatura de fusion de la carga fundente

154

CONDICIONES

Peso de la muestra: 1
Temperatura de fusion: 950 °C
Tiempo de fusion: 1

Tabla AIIL7. Ensayo de fusion de fracciones de vidrio con sus respectivas composiciones
(T=950°Cyt=1h)

Granulometria .% . Y
Nombre | Malla (#) (um) Vl.dl‘lo Bérax Resultado
reciclado

VRI13 100 150 100 0 | Funde parcialmente y se recoge
VR14 100 150 95 5 Si funde

VRI15 100 150 90 10 Si funde

VRI16 100 150 80 20 Si funde

VRI17 | -100+400 -150+38 100 0 | Funde parcialmente y se recoge
VRIS | -100+400 -150+38 95 5 | Funde parcialmente y se recoge
VRI19 | -100+400 -150+38 90 10 Si funde

VR20 | -100+400 -150+38 80 20 Si funde

VR21 -400 -38 100 0 | Funde parcialmente y se recoge
VR22 -400 -38 95 5 | Funde y se recoge

VR23 -400 -38 90 10 Si funde

VR24 -400 -38 80 20 Si funde




155

Ficha técnica # lll.5

Tipo de muestra: vidrio de botellas recicladas
Tipo de ensayo: fusion de fracciones de vidrio de botellas

Objetivo: Determinar la temperatura de fusion de la carga fundente

CONDICIONES

Peso de la muestra: 1 g
Temperatura de fusion: 1000 °C
Tiempo de fusion: 1 h

Tabla AIIL8. Ensayo de fusion de fracciones de vidrio con sus respectivas composiciones
(T=1000°Cyt=1h)

Granulometria o %
Nombre | Malla (#) (um) Vi.drio Bérax Resultado
reciclado
VR25 100 150 100 0 Si funde
VR26 100 150 95 5 Si funde
VR27 100 150 90 10 | funde
VR28 100 150 80 20 | funde
VR29 | -100+400 -150+38 100 0 Si funde
VR30 | -100+400 -150+38 95 5 Si funde
VR31 | -100+400 -150+38 90 10 | Si funde
VR32 | -100+400 -150+38 80 20 | Qi funde
VR33 -400 -38 100 0 Si funde
VR34 -400 -38 95 5 Si funde
VR35 -400 -38 90 10 |Si funde
VR36 -400 -38 80 20 | Qi funde
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Ficha técnica # l1l.6

Tipo de muestra: Carbon pirolizado de bajo grado de activacion
Tipo de ensayo: Impregnacion de vidrio reciclado pulverizado en carbén activado
Objetivo: Determinar la granulometria y la composicion de la carga fundente

impregnada en el carbén

CONDICIONES

Impregnacion

Volumen solucion CMC (0,5 %) 300 ml

Masa carga fundente 200 g
Velocidad de agitacién 600 rpm
Temperatura de impregnacion 90 °C
Tiempo de impregnacién 1 h
Masa carbén 100 g
Secado

Temperatura de secado 110 °C

Tratamiento térmico

Temperatura de fusién 900 °C
Tiempo de fusion 1 h
Lavado

Velocidad de lavado 600 rpm

Tiempo de lavado 15 min
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Tabla AIIL9. Ensayo de determinacion de la composicion y granulometria del vidrio reciclado
pulverizado impregnado en carbon (T= 900 °C, 90% vidrio y dp=+150 pm)

Carga fundente CBAVR4
Masa vidrio (g) 160,0
Masa boérax (g) 40,0
Masa carbon + carga fund. (g) 300,0
Masa impregnado seco (g) 267,7
Masa impregnado seco
utilizado(g) 134,5
Masa fundida sin lavar (g) 116,7
Masa fundida lavado (g) 113,7
Ensayo de dureza
Malla/Masa (g) CBAVR4
#3 10,7
#4 13,0
#6 34,9
#8 27,3
#10 7.1
# 14 6,2
Fondo 14,3
Peso 100 cm? 55,0
Malla dureza (#) 14
Peso Retenido 50,5

Dureza (%) 91,8




158

Ficha técnica # Il.7

Tipo de muestra: Carbon pirolizado de bajo grado de activacion
Tipo de ensayo: Impregnacion de vidrio reciclado pulverizado en carbén activado
Objetivo: Determinar la granulometria y la composicion de la carga fundente

impregnada en el carbén

CONDICIONES

Impregnacion

Volumen solucién CMC (0,5 %): 300 mL

Masa carga fundente: 200 g
Velocidad de agitacion: 600 rpm
Temperatura de impregnacion: 90  °C
Tiempo de impregnacion: 1 h
Masa carbén: 100 ¢
Granulometria del vidrio: +150 um
Secado

Temperatura de secado 110 °C

Tratamiento térmico

Temperatura de fusién 950 °C
Tiempo de fusion 1 h
Lavado

Velocidad de lavado 600 rpm

Tiempo de lavado 15 min
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Tabla AIIIL.10. Ensayos de determinacion de la composicion y granulometria del vidrio reciclado
pulverizado impregnado en carbon (T= 950 °C y dp=+150 um)

Carga fundente CBAVR14 CBAVRI15 CBAVRI16
Masa vidrio (g) 10,0 20,0 40,0
Masa borax (g) 190,0 180,0 160,0
Masa carbon + carga fund. (g) 300,0 300,0 300,0
Masa impregnado seco (g) 282,0 279.,4 273,0
Masa impregnado seco utilizado(g) 141,0 139,7 136,2
Masa fundida sin lavar (g) 128,1 125,0 122,7
Masa fundida lavado (g) 126,7 121,9 117.4
Ensayos de dureza
Malla/Masa (g) CBAVR14 CBAVRI15 CBAVRI16
#3 2,9 11,1 3.8
#4 7,6 17,8 7.3
#6 23,1 23,2 24,6
#8 29,1 22,6 26,1
#10 11,1 9,1 12,8
# 14 11,7 10,2 16,0
Fondo 40,8 27,7 26,7
Peso 100 cm?® 62,7 68,7 70,5
Malla dureza (#) 16 14 16
Peso Retenido 57,9 64,2 65,0
Dureza (%) 92,3 93,5 92,2
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Ficha técnica # 111.8

Tipo de muestra: Carbon pirolizado de bajo grado de activacion

Tipo de ensayo: Impregnacion de vidrio reciclado pulverizado en carbén activado

Objetivo: Determinar la granulometria y la composicion de la carga fundente

impregnada en el carbén

CONDICIONES

Impregnacion

Volumen solucion CMC (0,5 %):
Masa carga fundente:
Velocidad de agitacion:
Temperatura de impregnacion:
Tiempo de impregnacion:

Masa carbon:

Granulometria del vidrio:

Secado

Temperatura de secado

Tratamiento térmico

Temperatura de fusién
Tiempo de fusion

Lavado

Velocidad de lavado

Tiempo de lavado

300

200

600

90

1

100
-150+38

110

950

600
15

ml

rpm

°C

um

°C

°C

rpm

min
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Tabla AIIL.11. Ensayos de determinacion de la composicion y granulometria del vidrio reciclado
pulverizado impregnado en carbon (T= 950 °C y dp=-150+38 pm)

Carga fundente CBAVR20 CBAVR19
Masa vidrio (g) 40 20,0
Masa boérax (g) 160,0 180,0
Masa carbon + carga fund. (g) 300,0 300,0
Masa impregnado seco (g) 274,1 276,1
Masa impregnado seco
utilizado(g) 148,9 130,7
Masa fundida sin lavar (g) 142,5 119,7
Masa fundida lavado (g) 142,7 118,0
Ensayos de dureza
Malla/Masa (g) CBAVR20 CBAVR19
#3 0,8 7,5
#4 4,6 25,0
#6 33,2 23,8
#8 36,0 20,9
#10 15,5 9,3
# 14 18,1 12,0
Fondo 34,5 19,3
Peso 100 cm® 60,2 65,4
Malla dureza 16 14
Peso Retenido 55,3 60,5

Dureza (%) 91,9 92,5
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Ficha técnica #111.9

Tipo de muestra: Carbon pirolizado de bajo grado de activacion

Tipo de ensayo: Impregnacion de vidrio reciclado pulverizado en carbén activado

Objetivo: Determinar la granulometria y la composicion de la carga fundente

impregnada en el carbén

CONDICIONES

Impregnacion

Volumen solucion CMC (0,5 %):
Masa carga fundente:
Velocidad de agitacion:
Temperatura de impregnacion:
Tiempo de impregnacion:

Masa carbon:

Granulometria del vidrio:

Secado

Temperatura de secado

Tratamiento térmico

Temperatura de fusién
Tiempo de fusion

Lavado

Velocidad de lavado

Tiempo de lavado

110

950

600
15

mL

rpm

°C

um

°C

°C

rpm

min
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Tabla AIIIL.12. Ensayos de determinacion de la composicion y granulometria del vidrio reciclado
pulverizado impregnado en carbon (T= 950 °C y dp=-38 pm)

Carga fundente CBAVR24 CBAVR23
Masa vidrio (g) 40,0 20,0
Masa boérax (g) 160,0 180,0
Masa carbon + carga fund. (g) 300,0 300,0
Masa impregnado seco (g) 280,5 279,3
Masa impregnado seco
utilizado(g) 131,0 128.4
Masa fundida sin lavar (g) 121,4 122,6
Masa fundida lavado (g) 114,2 113,1
Ensayos de dureza
Malla/Masa (g) M CBAVR24 | M CBAVR23
#3 0,0 0,7
#4 1,9 9,4
#6 19,1 23,2
#8 25,0 24,4
#10 12,3 10,9
# 14 15,9 15,5
Fondo 40,1 29,1
Peso 100 cm? 53,1 63,3
Malla dureza (#) 16 16
Peso Retenido 479 57,8

Dureza (%) 90,2 91,3
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Ficha técnica # 111.10

Tipo de muestra: Carbon activado con vapor de agua en Horno Nichols Herreshoff
Tipo de ensayo: Impregnacion de vidrio reciclado pulverizado en carbén activado
Objetivo: Determinar los parametros estudiados para la impregnacion de la carga

fundente en carbon activado

CONDICIONES

Impregnacion

Volumen solucién CMC (0,5 %): 300 mL

Masa carga fundente: 200 g
Velocidad de agitacion: 600 rpm
Temperatura de impregnacion: 90 °C
Tiempo de impregnacion: 1 h
Masa carbén: 100 ¢
Granulometria del vidrio: +150 um
Secado

Temperatura de secado 110 °C

Tratamiento térmico

Temperatura de fusién 950 °C
Tiempo de fusion 1 h
Lavado

Velocidad de lavado 600 rpm

Tiempo de lavado 15 min
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Tabla AIIIL.13. Ensayos de determinacion de los parametros estudiados para la impregnacion de
vidrio reciclado pulverizado en carbon (T= 950 °C, dp=+150 um, 10% vidrio y t= 1 h)

Carga fundente CAVR (1) CAVR (2) CAVR(PROM)
Masa vidrio (g) 20,0 20,0 20,0
Masa borax (g) 180,0 180,0 180,0
Masa carbon + carga fund. (g) 300,0 300,0 300,0
Masa impregnado seco (g) 275,0 279,0 277,0
Masa impregnado seco utilizado (g) 121,9 121,1 121,5
Masa fundida sin lavar (g) 113,4 110,9 112,2
Masa fundida lavado (g) 111,0 108,3 109,7
Ensayos de dureza
Malla/Masa (g) CAVR (1) CAVR (2) CAVR(PROM)
#3 1,1 1,0 L1
#4 13,3 6,0 9,7
#6 29,0 20,3 24,7
#8 30,4 26,4 28,4
#10 8,1 11,5 9,8
#14 7,2 14,6 10,9
Fondo 21,9 28,5 25,2
Peso 100 cm® 59,5 62 60,8
Malla dureza (#) 16 16 16
Peso Retenido 55,4 58,1 56,8
Dureza (%) 93,1 93,7 934
Desviacion (%) 0,3
Ensayos de indice de yodo
Parametro CAVR (1) CAVR (2) CAVR (PROM)
Masa carbon experimental (g) 0,75 0,75 0,75
Masa carbon real (g) 1,5 1,5 1,5
xgmen Na2S203 experimental 5.8 6.7 6.25
Volumen Na2S203 (mL) 11,6 13,4 12,5
indice de yodo (mg I,/g) 613 568 590,5
Desviacion (%) 22,50
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ANEXO IV

FICHAS TECNICAS DE IMPREGNACION DE VIDRIO EN
CARBONES UTILIZANDO COMO FUENTE DE SiLICE FRITAS DE
ESMALTE

Ficha técnica # IV 1
Tipo de muestra: Fritas de esmalte
Tipo de ensayo: Fluorescencia de rayos X
Objetivo: Determinar la composicion elemental y quimica de las fritas de esmalte

de estudio

Analisis quimico por fluorescencia de rayos X S8 Tiger y el programa Spectra Pluss
Se prepard las perlas con 0,5 g de las muestras con 7 g del fundente. Se realizé un
barrido de las muestras para determinar sus composiciones. Los resultados del
equipo se reportaron elementalmente, y el programa realiza el calculo para

expresarse las composiciones en forma de 6xidos.

Tabla AIV.1. Resultados del andlisis de fluorescencia de rayos X de las fritas de esmalte

Elemento | Frital | Frita2 | Frita3 Oxido Frital | Frita2 | Frita3
Si 21,32 15,36 23,67 SiO2 58,04 44,77 55,34
Ca 12,34 4,43 14,23 Al203 20,79 12,14 4,85
Al 8,82 5,31 2,28 CaO 19,13 7,15 21,54
K 2,25 1,35 2,39 K20 3,26 1,92 3,20
Na 1,27 2,66 1,23 Na20 2,19 4,49 1,96

Mg 0,31 0,00 6,33 MgO 0,66 0,11 11,16
P 0,03 0,03 0,04 BaO 0,16 10,14 0,05
Ti 0,02 0,03 0,03 Zn0O 0,10 18,04 0,10
S 0,04 0,04 0,03 P20s 0,05 0,02 0,04
Zn 0,08 12,94 0,09 Fe203 0,21 0,14 0,21
Fe 0,11 0,05 0,12 TiO2 0,04 0,04 0,04
(@) 38,40 33,09 39,99 Total 104,63 | 98,96 98,49

Total 84,99 75,29 90,43
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Determinacion de la composicion de las cargas fundentes utilizadas en la

impregnacion de fritas de esmalte

La determinacion de las composiciones de cada una de las cargas fundentes se
efectio con el mismo procedimiento realizado con las sales fundentes. En las
Tablas AIV.2 a la AIV.10, presentan los resultados de las composiciones de las

cargas fundentes con los diferentes porcentajes de borax.

Tabla AIV.2. Composicion quimica de la carga fundente constituida por 95 % frita 1 de esmalte y

5 % borax
Peso
Componente % p/p molecular | # moles % molar
(g/mol)
SiO2 55,14 60,00 0,9190 58,80
Al203 19,75 101,96 0,1937 12,40
B203 1,82 69,62 0,0262 1,68
Na20 (vidrio) 2,08 62,00 0,0336 2,15
Na20 (boérax) 0,81 62,00 0,0131 0,84
CaO 18,17 56,00 0,3245 20,77
MgO 0,63 40,31 0,0156 1,00
K20 3,10 94,20 0,0329 2,10
BaO 0,15 153,34 0,0010 0,06
ZnO 0,10 81,37 0,0012 0,07
P20s 0,05 141,94 0,0003 0,02
Fe203 0,20 159,7 0,0012 0,08
TiO2 0,04 79,9 0,0005 0,03
Total 102,04 - 1,5628 100,00
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Tabla AIV.3. Composicion quimica de la carga fundente constituida por 90 % frita 1 de esmalte y

10 % boérax
Peso
Componente % p/p molecular | # moles % molar
(g/mol)
Si02 52,24 60,00 0,8706 57,20
Al203 18,71 101,96 0,1835 12,06
B203 3,65 69,62 0,0524 3,44
Na20 (vidrio) 1,97 62,00 0,0318 2,09
Na20 (borax) 1,63 62,00 0,0263 1,73
CaO 17,22 56,00 0,3074 20,20
MgO 0,59 40,31 0,0147 0,97
K20 2,93 94,20 0,0311 2,05
BaO 0,14 153,34 0,0009 0,06
ZnO 0,09 81,37 0,0011 0,07
P20s 0,05 141,94 0,0003 0,02
Fe203 0,19 159,7 0,0012 0,08
TiO2 0,04 79,9 0,0005 0,03
Total 99,45 - 1,5219 100,00

Tabla AIV.4. Composicion quimica de la carga fundente constituida por 80 % frita 1 de esmalte y

20 % borax
Peso
Componente % p/p molecular # moles % molar
(g/mol)

SiO2 46,43 60,00 0,7739 53,73
AO3 16,63 101,96 0,1631 11,33
B203 7,30 69,62 0,1048 7,28

Na20 (vidrio) 1,75 62,00 0,0283 1,96
Na20 (boérax) 3,26 62,00 0,0525 3,65

CaO 15,30 56,00 0,2733 18,97
MgO 0,53 40,31 0,0131 0,91

K20 2,61 94,20 0,0277 1,92

BaO 0,13 153,34 0,0008 0,06

ZnO 0,08 81,37 0,0010 0,07
P20s 0,04 141,94 0,0003 0,02
Fe203 0,17 159,7 0,0011 0,07
TiO2 0,03 79,9 0,0004 0,03
Total 94,26 - 1,4403 100,00
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Tabla AIV.5. Composicion quimica de la carga fundente constituida por 95 % frita 2 de esmalte y

5 % borax
Peso
Componente % p/p molecular | # moles % molar
(g/mol)
Si02 42,53 60,00 0,7089 52,58
Al203 11,53 101,96 0,1131 8,39
B203 1,82 69,62 0,0262 1,94
Na20 (vidrio) 4,27 62,00 0,0688 5,10
Na20 (borax) 0,81 62,00 0,0131 0,97
CaO 6,79 56,00 0,1213 9,00
MgO 0,10 40,31 0,0026 0,19
K20 1,82 94,20 0,0194 1,44
BaO 9,63 153,34 0,0628 4,66
Zn0O 17,14 81,37 0,2106 15,62
P20s 0,02 141,94 0,0001 0,01
Fe203 0,13 159,7 0,0008 0,06
TiO2 0,04 79,9 0,0005 0,04
Total 96,65 - 1,3482 100,00

Tabla AIV.6. Composicion quimica de la carga fundente constituida por 90 % frita 2 de esmalte y

10 % boérax
Peso
Componente % p/p molecular | # moles % molar
(g/mol)
SiO2 40,29 60,00 0,6716 50,93
Al203 10,93 101,96 0,1072 8,13
B203 3,65 69,62 0,0524 3,98
Na20 (vidrio) 4,04 62,00 0,0652 4,94
Na20 (borax) 1,63 62,00 0,0263 1,99
CaO 6,44 56,00 0,1149 8,71
MgO 0,10 40,31 0,0025 0,19
K20 1,73 94,20 0,0183 1,39
BaO 9,13 153,34 0,0595 4,51
ZnO 16,24 81,37 0,1995 15,13
P20s 0,02 141,94 0,0001 0,01
Fe203 0,13 159,7 0,0008 0,06
TiO2 0,04 79,9 0,0005 0,03
Total 94,34 - 1,3187 100,00
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Tabla AIV.7. Composicion quimica de la carga fundente constituida por 80 % frita 2 de esmalte y

10 % borax
Peso
Componente % p/p molecular | # moles % molar
(g/mol)
SiO2 35,82 60,00 0,5969 47,39
ALO3 9,71 101,96 0,0953 7,56
B203 7,30 69,62 0,1048 8,32
Na20 (vidrio) 3,59 62,00 0,0579 4,60
Na20 (borax) 3,26 62,00 0,0525 4,17
CaO 5,72 56,00 0,1021 8,11
MgO 0,09 40,31 0,0022 0,17
K20 1,54 94,20 0,0163 1,29
BaO 8,11 153,34 0,0529 4,20
ZnO 14,43 81,37 0,1774 14,08
P20s 0,02 141,94 0,0001 0,01
Fe203 0,11 159,7 0,0007 0,06
TiO2 0,03 79,9 0,0004 0,03
Total 89,72 - 1,2596 100,00

Tabla AIV.8. Composicion quimica de la carga fundente constituida por 95 % frita 3 de esmalte y

5 % borax
Peso
Componente % p/p molecular | # moles % molar
(g/mol)
SiO2 52,57 60,00 0,8762 53,92
Al20O3 461 101,96 0,0452 2,78
B203 1,82 69,62 0,0262 1,61
Na20 (vidrio) 0,00 62,00 0,0000 0,00
Na20 (borax) 0,81 62,00 0,0131 0,81
CaO 20,46 56,00 0,3654 22,49
MgO 10,60 40,31 0,2630 16,19
K20 3,04 94,20 0,0323 1,99
BaO 0,05 153,34 0,0003 0,02
ZnO 0,10 81,37 0,0012 0,07
P20s 0,04 141,94 0,0003 0,02
Fe203 0,20 159,7 0,0012 0,08
TiO2 0,04 79,9 0,0005 0,03
Total 94,34 - 1,6249 100,00
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Tabla AIV.9. Composicion quimica de la carga fundente constituida por 90 % frita 3 de esmalte y

10 % boérax
Peso
Componente % p/p molecular | # moles % molar
(g/mol)
Si02 49,81 60,00 0,8301 50,03
Al203 4,37 101,96 0,0428 2,58
B203 3,65 69,62 0,0524 3,16
Na20 (vidrio) 1,76 62,00 0,0285 1,71
Na20 (borax) 4,72 62,00 0,0762 4,59
CaO 19,39 56,00 0,3462 20,86
MgO 10,04 40,31 0,2492 15,02
K20 2,88 94,20 0,0306 1,84
BaO 0,05 153,34 0,0003 0,02
ZnO 0,09 81,37 0,0011 0,07
P20s 0,04 141,94 0,0003 0,02
Fe203 0,19 159,7 0,0012 0,07
TiO2 0,04 79,9 0,0005 0,03
Total 97,01 - 1,6591 100,00

Tabla AIV.10. Composicion quimica de la carga fundente constituida por 80 % frita 3 de esmalte y

10 % borax
Peso
Componente % p/p molecular | # moles % molar
(g/mol)
Si02 44,27 60,00 0,7379 48,61
Al203 3,88 101,96 0,0381 2,51
B203 7,30 69,62 0,1048 6,91
Na20 (vidrio) 1,57 62,00 0,0253 1,67
Na20 (borax) 3,26 62,00 0,0525 3,46
CaO 17,23 56,00 0,3077 20,27
MgO 8,93 40,31 0,2215 14,59
K20 2,56 94,20 0,0272 1,79
BaO 0,04 153,34 0,0003 0,02
ZnO 0,08 81,37 0,0010 0,06
P20s 0,03 141,94 0,0002 0,01
Fe203 0,17 159,7 0,0011 0,07
TiO2 0,03 79,9 0,0004 0,03
Total 89,35 - 1,5179 100,00
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Ficha técnica #1V.2

Tipo de muestra: fritas de esmalte (FE)
Tipo de ensayo: fusion de fritas de esmalte

Objetivo: Determinar la temperatura de fusion de fritas de esmalte

CONDICIONES

Peso muestra: 1 G
Temperatura de fusion: 600 °C
Tiempo de fusién: 1 h

Tabla AIV.11. Ensayos de determinacion de la temperatura de fusion de fritas de esmalte
(T=600 °C y t= 1h)

Nombre Frita % Vidrio frita % Borax Resultado
FE1 1 95 5 No funde
FE2 1 90 10 No funde
FE3 1 80 20 No funde
FE4 2 95 5 No funde
FES 2 90 10 No funde
FE6 2 80 20 No funde
FE7 3 95 5 No funde
FE8 3 90 10 No funde
FE9 3 80 20 No funde
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Ficha técnica #IV.3

Tipo de muestra: fritas de esmalte
Tipo de ensayo: fusion de fritas de esmalte

Objetivo: Determinar la temperatura de fusion de fritas de esmalte

CONDICIONES

Peso muestra: 1 g
Temperatura de fusion: 700 °C
Tiempo de fusién: 1 h

Tabla AIV.12. Ensayos de determinacion de la temperatura de fusion de fritas de esmalte
(T=700°Cyt=1h)

Nombre Frita % Vidrio frita % Borax Resultado

FEI10 1 95 5 No funde

FE11 1 90 10 No funde

FEI2 1 80 20 Fundido parcialmente
FE13 2 95 5 No funde

FE14 2 90 10 No funde

FE15 2 80 20 Si funde

FE16 3 95 5 No funde

FE17 3 90 10 No funde

FE18 3 80 20 Fundido parcialmente
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Ficha técnica # IV.4

Tipo de muestra: fritas de esmalte
Tipo de ensayo: fusion de fritas de esmalte

Objetivo: Determinar la temperatura de fusion de fritas de esmalte

CONDICIONES

Peso muestra: 1 g
Temperatura de fusion: 800 °C
Tiempo de fusién: 1 h

Tabla AIV.13. Ensayos de determinacion de la temperatura de fusion de fritas de esmalte
(T=800 °Cy t= 1h)

Nombre Frita % Vidrio frita % Borax Resultado

FE19 1 95 5 No funde

FE20 1 90 10 Funde parcialmente
FE21 1 80 20 Si funde

FE22 2 95 5 No funde

FE23 2 90 10 Funde parcialmente
FE24 2 80 20 Si funde

FE25 3 95 5 No funde

FE26 3 90 10 No funde

FE27 3 80 20 Si funde
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Ficha técnica # IV.5

Tipo de muestra: Carbon pirolizado de bajo grado de activacion
Tipo de ensayo: Impregnacion de fritas de esmalte en carbén activado
Objetivo: Determinar la composicién y la cantidad de la carga fundente impregnada

en el carbon

CONDICIONES

Impregnacion

Velocidad de agitacion: 600 rpm
Tiempo de agitacion: 30 min
Etapa de vacio: 15  min
Masa carbodn: 100 g
Secado

Temperatura de secado 110 °C

Tratamiento térmico

Temperatura de fusién 700 °C
Tiempo de fusion 1 h
Lavado

Velocidad de lavado 600 rpm

Tiempo de lavado 15  min
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Tabla AIV.14. Ensayos de determinacion de la composicion y cantidad de frita de esmalte
impregnada en carbon (T= 700 °C y 80% FE2)

Carga fundente CBAFEIl15.1 | CBAFE15.2 | CBAFE15.3
Volumen solucion CMC (0,5%) (mL) 33,3 66,6 100,0
Masa vidrio (g) 40,0 80,0 120,0
Masa boérax (g) 10,0 20,0 30,0
Masa carbon + carga fund. (g) 150,0 200,0 250,0
Masa impregnado seco (g) 124,3 185,6 220,7
Masa impregnado seco utilizado (g) 109,4 107,1 108,5
Masa fundida sin lavar (g) 104,8 100,2 101,6
Masa fundida lavada (g) 104,3 98,7 100,4
Ensayos de dureza
Malla/Masa (g) CBAFEIl15.1 | CBAFE15.2 | CBAFE15.3
#3 0,0 1,8 0,6
#4 15,3 29,4 30,1
#6 31,1 32,8 36,9
#8 22,0 11,2 19,8
# 10 10,6 6,5 3.9
# 14 9,1 2,3 2,1
Fondo 15,5 14,6 6,1
Peso 100 cm® 59,3 59,2 59,5
Malla dureza (#) 14 14 14
Peso Retenido 54,0 54,3 54,7

Dureza (%) 91,1 91,7 91,9
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Ficha técnica # IV.6

Tipo de muestra: Carbon pirolizado de bajo grado de activacion
Tipo de ensayo: Impregnacion de fritas de esmalte en carbén activado
Objetivo: Determinar la composicién y la cantidad de la carga fundente impregnada

en el carbon

CONDICIONES

Impregnacion

Volumen solucion CMC (0,5 %): 33,3 mL

Masa carga fundente: 50 g
Velocidad de agitacion: 600 rpm
Tiempo de agitacion: 30 min
Etapa de vacio: 15  min
Masa carbén: 100 g
Secado

Temperatura de secado 110 °C

Tratamiento térmico

Temperatura de fusién 800 °C
Tiempo de fusion 1 h
Lavado

Velocidad de lavado 600 rpm

Tiempo de lavado 15  min
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Tabla AIV.15. Ensayos de determinacion de la composicion y la cantidad de frita de esmalte
impregnada en carbon (T= 800 °C y CF= 50 g)

Carga fundente CBAFE21 CBAFE24 CBAFE27
Masa vidrio (g) 40,0 40,0 40,0
Masa boérax (g) 10,0 10,0 10,0
Masa carbon + carga fund. (g) 150,0 150,0 150,0
Masa impregnado seco (g) 142,5 142,1 1428
Masa impregnado seco utilizado(g) 94,1 98,5 106,7
Masa fundida sin lavar (g) 87,6 93,5 98,8
Masa fundida lavado (g) 86,3 92,7 94,1
Ensayos de dureza
Malla/Masa (g) CBAFE21 CBAFE24 CBAFE27
#3 0,0 0,0 0,0
#4 6,9 6,0 2,1
#6 37,3 41,8 31,8
#8 24,4 29,2 33,0
#10 4,1 3,6 5.4
#14 1,9 L1 3,2
Fondo 13,6 11,1 18,6
Peso 100 cm? 54,2 54,7 54,8
Malla dureza (#) 14 14 16
Peso Retenido 49,5 50,2 50,1
Dureza (%) 91,3 91,8 91,4




Tipo de muestra: Carbon pirolizado de bajo grado de activacion

Tipo de ensayo: Impregnacion de fritas de esmalte en carbén activado

Ficha técnica # IV.7
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Objetivo: Determinar la composicion, cantidad y la temperatura de fusion de la

carga fundente impregnada en el carbén

CONDICIONES

Impregnacion

Volumen solucion CMC (0,5 %): 66,6 mL

Masa carga fundente:
Velocidad de agitacion:
Tiempo de agitacion:
Etapa de vacio:

Masa carbén:

Secado

Temperatura de secado

Tratamiento térmico

Temperatura de fusién

Tiempo de fusion

Lavado

Velocidad de lavado

Tiempo de lavado

100 g
600 rpm
30 min
15  min
100 g

110 °C

800 °C

600 rpm

15  min
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Tabla AIV.16. Ensayos de determinacion de la composicion y la cantidad de frita de esmalte
impregnada en carbon (T= 800 °C y CF= 100 g)

Carga fundente CBAFE21 CBAFE24 CBAFE27
Masa vidrio (g) 80,0 80,0 80,0
Masa borax (g) 20,0 20,0 20,0
Masa carbon + carga fund. (g) 200,0 200,0 200,0
Masa impregnado seco (g) 183,6 187,0 174,8
Masa impregnado seco utilizado(g) 124.9 118,1 121,3
Masa fundida sin lavar (g) 115,40 107,6 107,6
Masa fundida lavado (g) 114,2 106,1 106,4
Ensayos de dureza
Malla/Masa (g) CBAFE21 CBAFE24 CBAFE27
#3 0,0 0,0 0,0
#4 4.9 6,0 2,5
#6 33,7 26,9 30,1
#8 37,6 26,2 31,3
#10 10,1 8,6 10,2
# 14 8,7 9,5 9,9
Fondo 19,1 29,3 22,4
Peso 100 cm?® 55,7 56,6 57,1
Malla dureza (#) 16 14 16
Peso Retenido 51,3 533 53,2
Dureza (%) 92,1 94,2 93,2




Tipo de muestra: Carbon pirolizado de bajo grado de activacion

Tipo de ensayo: Impregnacion de fritas de esmalte en carbén activado

Ficha técnica #IV.8
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Objetivo: Determinar la composicion, cantidad y la temperatura de fusion de la

carga fundente impregnada en el carbén

CONDICIONES

Impregnacion

Volumen solucién CMC (0,5 %): 100 mL

Masa carga fundente:
Velocidad de agitacion:
Tiempo de agitacion:
Etapa de vacio:

Masa carbén:

Secado

Temperatura de secado

Tratamiento térmico

Temperatura de fusién

Tiempo de fusion

Lavado

Velocidad de lavado

Tiempo de lavado

150 g
600 rpm
30 min
15  min
100 g

110 °C

800 °C

600 rpm

15 min
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Tabla AIV.17. Ensayos de determinacion de la composicion y la cantidad de frita de esmalte
impregnada en carbon (T= 800 °C y CF= 150 g)

Carga fundente CBAFE21 CBAFE24 CBAFE27
Masa vidrio (g) 120,0 120,0 120,0
Masa boérax (g) 30,0 30,0 30,0
Masa carbon + carga fund. (g) 250,0 250,0 250,0
Masa impregnado seco (g) 219,3 205,2 208,6
Masa impregnado seco utilizado(g) 119,5 133,0 123,6
Masa fundida sin lavar (g) 111,3 124,9 114,6
Masa fundida lavada (g) 109,5 113,1 110,9
Ensayos de dureza
Malla/Masa (g) CBAFE21 CBAFE24 CBAFE27

#3 0,0 0,0 0,0

#4 15,1 4,1 5,5

#6 31,0 34,8 36,9

#8 26,8 38,1 33,0

#10 8,1 9,7 8,5

# 14 9,7 6,6 9,4

Fondo 18,5 18,8 17,5

Peso 100 cm? 57,8 60,2 57,5

Malla dureza (#) 14 16 14

Peso Retenido 53,5 56,8 53,9

Dureza (%) 92,6 94,4 93,7




Tipo de muestra: Carbon pirolizado de bajo grado de activacion

Tipo de ensayo: Impregnacion de fritas de esmalte en carbén activado

Ficha técnica #1V.9
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Objetivo: Determinar el tiempo de fusidon de la carga fundente impregnada en el

carbon

CONDICIONES

Impregnacion

Volumen solucion CMC (0,5 %): 66,6 mL

Masa carga fundente:
Velocidad de agitacion:
Tiempo de agitacion:
Etapa de vacio:

Masa carbén:

Secado

Temperatura de secado
Tratamiento térmico
Temperatura de fusién

Lavado

Velocidad de lavado

Tiempo de lavado

100 g
600 rpm
30 min
15  min
100 g

110 °C

800 °C

600 rpm

15  min
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Tabla AIV.18. Ensayos de determinacion del tiempo de fusion de la frita de esmalte impregnada
en carbon (T= 800 °C, 80% FE2 y CF= 100 g)

Carga fundente CBAFE24.1 CBAFE24.2 CBAFE24.3
Masa vidrio (g) 80,0 80,0 80,0
Masa boérax (g) 20,0 20,0 20,0
Masa carbon + carga fund. (g) 200,0 200,0 200,0
Masa impregnado seco (g) 187,0 182,6 183,5
Masa impregnado seco utilizado(g) 118,1 99,2 95,3
Masa fundida sin lavar (g) 107,6 93,6 91,9
Masa fundida lavada (g) 106,1 91,7 90,7
Tiempo de fusion (min) 60 30 15
Ensayos de dureza
Malla/Masa (g) CBAFE24.1 CBAFE24.2 CBAFE24.3
#3 0,0 0,5 2,7
#4 6,0 6,2 11,5
#6 26,9 18,9 24,0
#8 26,2 21,1 19,8
# 10 8,6 12,8 8,9
# 14 9,5 12,3 8,0
Fondo 293 19,9 15,8
Peso 100 cm’® 56,6 56,9 57,3
Malla dureza (#) 14 16 14
Peso Retenido 53,3 52,7 52,7
Dureza (%) 94,2 92,6 92,0
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Ficha técnica # 1V.10

Tipo de muestra: Carbon activado con vapor de agua en Horno Nichols Herreshoff
Tipo de ensayo: Impregnacion de fritas de esmalte en carbén activado
Objetivo: Determinar los parametros estudiados para la impregnacion de la carga

fundente en carbon activado

CONDICIONES

Impregnacion

Volumen solucion CMC (0,5 %): 66,6 mL

Masa carga fundente: 100 g
Velocidad de agitacion: 600 rpm
Tiempo de agitacion: 30 min
Etapa de vacio: 15  min
Masa carbén: 100 g
Secado

Temperatura de secado 110 °C

Tratamiento térmico

Temperatura de fusién 800 °C
Lavado
Velocidad de lavado 600 rpm

Tiempo de lavado 15  min
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Tabla AIV.19. Ensayos de determinacion de los parametros estudiados para la impregnacion de
frita de esmalte en carbon (T= 800 °C, 80% FE2, 100 g CF y t=1 h)

Carga fundente CAFE (1) CAFE (2) CAFE(PROM)
Masa vidrio (g) 80,0 80,0 80,00
Masa boérax (g) 20,0 20,0 20,0
Masa carbon + carga fund. (g) 200,0 200,0 200,0
Masa impregnado seco (g) 176,1 174,5 175,3
Masa impregnado seco utilizado(g) 112,0 109,8 110,9
Masa fundida sin lavar (g) 104,5 100,5 102,5
Masa fundida lavada (g) 103.4 98,6 101,0
Ensayos de dureza
Malla/Masa (g) CAFE (1) CAFE (2) CAFE(PROM)
#3 0,0 0,0 0,0
#4 L5 3.8 2,7
#6 24,6 32,8 28,7
#8 334 31,4 32,4
#10 11,2 7,2 9,2
# 14 10,5 6,5 8,5
Fondo 22,2 16,9 19,6
Peso 100 cm? 58,1 59,2 58,7
Malla dureza (#) 16 14 14/16
Peso Retenido 54,8 56,1 55,5
Dureza (%) 94,3 94,8 94,5
Desviacion (z) 0,22
Ensayos de indice de yodo
Parametro CAFE (1) CAFE (2) CAFE (PROM)
Masa carbon experimental (g) 0,75 0,75 0,75
Masa carbon real (g) 1,5 1,5 1,5
xilimen Na2S203 experimental 5.1 4,0 455
Volumen Na2S203 real (mL) 10,2 8,0 9,1
indice de yodo (mg I/g) 655,0 724 689,5
Desviacion (%) 34,5




Ficha técnica # V.1

Tipo de muestra: Carbon pirolizado de bajo grado de activacion

Tipo de ensayo: Impregnaciéon de polisilano en carbén activado

ANEXO V

FICHAS TECNICAS DE IMPREGNACION DE POLISILANO EN
CARBONES
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Objetivo: Determinar el volumen necesario de polisilano a impregnarse en carbén

activado

CONDICIONES

Impregnacion

Volumen alcohol potable:

Velocidad de agitacion:

Temperatura de impregnacion:

Masa carbon:

Secado

Temperatura de secado:

100
600

80
100

110

mL

nm

°C

°C
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Tabla AV.1. Ensayos de determinacion del volumen de polisilano a impregnarse en carbon

activado
Parametro CBASIL1 | CBASIL2 | CBASIL3 | CBASIL4 | CBASILS
Volumen polisilano (mL) 10,0 20,0 30,0 40,0 50,0
Masa impregnado seco (g) 103,0 1114 114,9 119,8 123.,6
Ensayos de dureza
Malla/Masa (g) CBASIL1 | CBASIL2 | CBASIL3 | CBASIL4 | CBASILS
#3 0 8,9 4,5 7,6 6,8
#4 21 37,2 40,5 59,3 74,4
#6 38 27,4 35,8 36,8 334
#8 26 15 20,4 9,3 6,2
#10 4,5 4,5 6,5 1,5 0,7
Fondo 8,7 15 7,2 4.8 1,9
Peso 100 cm? 43,7 452 40,7 452 44,1
Malla dureza (#) 14 8 8 8 8
Peso Retenido 41,6 439 39,7 44 4 437
Dureza (%) 95,2 97,1 97,5 98,2 99,1




Ficha técnica # V.2

Tipo de muestra: Carbén activado

Tipo de ensayo: Impregnacion de polisilano en carbén activado

Objetivo: Determinar la influencia de la impregnacion de polisilano en carbén

activado en sus propiedades mecanicas y de adsorcion

CONDICIONES

Impregnacion

Volumen alcohol potable:

Velocidad de agitacion:

Temperatura de impregnacion:

Masa carbon:

Secado

Temperatura de secado:

Tabla AV.2. Ensayos de impregnacion de polisilano en carbon activado (50 mL polisilano)

100
600

mL
rpm
80 °C
100 g

110 °C

Parametro CASIL (1) CASIL (2) CASIL(PROM)
Volumen polisilano (mL) 50,0 50,0 50,0
Masa impregnado seco (g) 136,8 130,2 133,5
Ensayos de dureza
Malla/Masa (g) CASIL (1) CASIL (2) CASIL(PROM)
#3 20,2 9,2 14,7
#4 65,8 72,6 69,2
#6 39,4 37,2 38,3
#8 7.4 6,6 7.0
#10 0,8 1,2 1,0
#14 0,2 1,2 0,7
Fondo 0,2 2,2 1,2




Tabla AV.2. Ensayos de impregnacion de polisilano en carbdn activado
(50 mL polisilano) (continuacion)

Peso 100 cm”™3 457 429 443
Malla dureza (#) 8 8 8
Peso Retenido 45,1 42,2 43,65
Dureza (%) 98,7 98,4 98,5
Desviacion (%) 0,2
Ensayos de indice de yodo
Parametro CASIL (1) CASIL (2) CASIL(PROM)
1(\;[;1sa carbon experimental 0.75 0.75 0,75
Masa carbon real (g) 1,5 1,5 1,5
expermental (nL) 43 53 49
Xr(l)llgmen Na2S203 real 9 10,6 9.8
indice de yodo (mg I./g) 691,0 643,0 667,0
Desviacion (£) 24,00

190
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ANEXO VI
FICHAS TECNICAS DE ATRICION DE CARBONES ACTIVADOS

Ficha técnica # VI.1

Tipo de muestra: Carbdn activado, compésitos de carbén activado-vidrio y carbon
activado-polisilano
Tipo de ensayo: Atricion de carbones activados

Objetivo: Determinar las pérdidas por atricion de carbones activados

CONDICIONES

Velocidad de agitaciéon: 900 rpm
Tiempo de agitacion: 24 h
Masa de carbédn: 300 g

Porcentaje de sdlidos: 50 %

Determinacion del porcentaje de recuperacion y de pérdidas por atricion

El porcentaje de recuperacion de carbon en el proceso de atricion se determind
como la masa de material retenido en la malla de granulometria de trabajo (malla

#8). Ademas, se cuantifico el incremento de dureza luego de la atricién.

12919100 = 46,70 %

% Recup.CA = 30009

% Pérd.CA = 100,00 — 46,70 = 53,30 %

dureza final — dureza inicial 96,4 — 89,0
=——x100

Incremento dureza = —
dureza inicial 89,0

=8,28%
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Tabla AVI.1. Ensayos de atricion de carbones activados y de compositos carbon activado-vidrio y
carbon activado-polisilano

dureza (%)

Parimetro | ., ‘oo | CAA | CAVS | CAVR | CAFE | CASIL
Masa final (g) 2119 | 140,01 | 1911 | 1618 | 1822 | 2068
% Recuperaciéon | 70,63 | 4670 | 63,70 | 5393 | 60,73 | 68,93
% Pérdida 2037 | 5330 | 3630 | 4607 | 3927 | 31,07

Ensayos de dureza
Malla/Masa (8) |1 agy| CAA | CAVS | CAVR | CAFE | CASIL

#6 04 25,6 37,4 85,1 39,8 86,8

#8 417 74,5 62,6 56,8 60,2 10,6

#10 37,9 15,6 0,0 0,0 0,0 1,6

414 213 0,0 0,0 0,0 0,0 0,5
Fondo 0.9 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0
Peso 100 cm? 65,5 60,6 73,8 84,0 70,5 55,9
Peso retenido 65,2 58,4 73,1 83,5 69,1 55,7

Malla (#) 16 16 16 16 16 14

Dureza final (%) | 99,5 96,4 99,1 99,4 98,0 99,6

Dureza inicial | g9 o 89,0 98,1 93,4 94,5 98,5
(%)

Incremento 0,48 8,28 0,97 6,43 3,72 1,16
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ANEXO VII

FICHAS TECNICAS DE CARACTERIZACION QUIMICA DE
CARBONES ACTIVADOS

Ficha técnica # VII.1

Tipo de muestra: Compodsitos de carbon activado-vidrio y carbon activado-
polisilano

Tipo de ensayo: Porcentaje de humedad, materia volatil, contenido total de cenizas
y carbon fijo en carbones activados

Objetivo: Caracterizacion de compésitos de carbdn activado-vidrio y carbdn

activado-polisilano
CONDICIONES

Masa aproximada de carbdn utilizada: 1 g
Temperatura de la estufa (humedad): 100 °C

Temperatura de la mufla: 950 °C

En la Tabla AVII.1, se presentan los resultados del analisis préximo del carbén

activado y de los compdsitos obtenidos.

Determinacion del carbén fijo real presente en los compésitos carbén

activado-vidrio y carbén activado-polisilano
Carbon fijo en compésitos carbon activado-vidrio

Para el caso de los compdsitos carbon activado-vidrio, la fraccidn de masa vitrea
se incorpora en la fraccion de las cenizas, ya que el vidrio a la temperatura de
950 °C no puede volatilizarse, por lo que, las cenizas del compdsito se constituyen
de las cenizas propias del carbon activado y de la masa de vidrio impregnada. En
la Tabla AVII.2, se presentan los resultados necesarios para el calculo del carboén

fijo real del compdsito carbon activado-vidrio sales.
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Tabla AVII.2. Resultados para la determinacion del carbon fijo real en el compositos carbon
activado-vidrio sales

Carboén | Componente N{;)S a Com([:;)s)lcmn Parametro Humedad | Volatiles | Cenizas
(1]
CAA - - - Porcentaje (%) 6,04 14,45 5,20
Carbon | 100 7719 | Porcemtaeen | g 1,15 | 4,02
carbon (%)
D Masa en carbdn
Vidrio 29,5 22,81 (@) 0,0467 0,1115 | 0,0402
Total 129,5 100,00 | Porcentaje real 4,56 11,22 | 2034
CAVS (%)
Masa ensayo (g) 0,0457 0,1125 0,2041
- 5 o
Masa vidrio | % % Vidrio | % Cenizareal | . 0 Yi4HO | o/ 0o hén fijo
ceniza (g) | Ceniza impregnado
0,1640 19,68 80,32 4,00 16,34 %478
Total 100,00 20,34 ’

La masa de compdsito CAVS (129,5 g) corresponde a la suma de los 100 g de

carbon activado mas los 29,5 g de sales fundentes secas. Con esas masas se

determina el porcentaje de cada constituyente del compdsito. Los porcentajes de

humedad, volatiles y cenizas se determinaron en base a la fraccion de carbon

activado presente en el compdsito y los calculos se presentan a continuacion:

% Humedad en CA = % Humedad del CA

=4,67%

% CA en composito

100

77,19

100

La masa de humedad, volatiles y cenizas se determinan con base a 1 g de muestra:

Masa humedad en CA = % Humedad en CA * masa muestra = 0,0467 = 100
= 0,467 g humedad

El porcentaje real es el porcentaje obtenido del analisis proximo. Las masas del

ensayo corresponden a las masas de humedad, volatiles y cenizas obtenidas del

ensayo de analisis proximo.
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Masa vidrio en ceniza = Masa vdlatiles del ensayo — masa cenizas en CA
= 0,2041 — 0,0402 = 0,1640 g

masa ceniza en CA* 100  0,0402 x 100
masa ceniza del ensayo ~ 0,2041

% Ceniza = = 19,68 %

o masa vidrio en ceniza * 100  0,1640 x 100
% Vidrio = =

= = 80,329
masa ceniza del ensayo 0,2041 &

El porcentaje de ceniza real presente en la fraccion de carbén activado y el
porcentaje de vidrio impregnado se determinan con el porcentaje de cenizas

encontrado con el ensayo.

) . % Cenizas del ensayo 20,34
% Ceniza real en CA = % ceniza * 100 = 19,86 * 100 =4%
% Vidrio impregnado = % vidrio * % Cenizas del ensayo _ 80,32 * 2038 _ 16,34 %

100 100

Para el calculo del carbdn fijo en la fraccidn del carbdn activado, se considero el
porcentaje de volatiles y el porcentaje de ceniza presente en la fraccion del carbon

activado.

% Carbodn fijo = 100 — % Ceniza real en CA — % Volatiles = 100 — 4,00 — 11,22
= 84,78 %

En las Tablas AVIIL.3., AVIl.4 y AVIIL5, se presentan los resultados del calculo del
carbon fijo en el compdésito carbon activado-vidrio reciclado, carbén activado-vidrio
fritas y carbdn activado-polisilano. El ejemplo de calculo para el polisilano es el
mismo indicado anteriormente, la diferencia es que el porcentaje de polisilano se

encuentra en la fraccion de los volatiles.
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Tabla AVIL.3. Resultados para la determinacion del carbon fijo real en el compositos carbon

activado-vidrio reciclado

Carbén | Componente | Masa (g) Com(]:);)S)ICIOIl Parametro | Humedad | Volatiles | Cenizas
(1)
Porcentaje
CAA - - - %) 6,04 14,45 5,20
Porcentaje
Carbdn 100 36,10 en carbon 2,18 5,21 1,88
(%0)
Vidrio 177,00 63,90 Masa en 0,0218 | 0,0521 | 0,0188
carbon (g)
Total 277,00 100,00 Porcentaje 2,18 512 | 20,88
CAVR real (%)
Masa ensayo | 6 0519 | 0,0513 | 0,2090
(2
- ; . o
Masavidrio | o/ copiz | o vidrio | 20 Comiza | % Vidrio o, 0 ijo
ceniza (g) real impregnado
0,1902 8,99 91,01 1,88 19,01 93.00
Total 100,00 20,88 ’

Tabla AVII.4. Resultados para la determinacion del carbon fijo real en el compositos carbon
activado-vidrio fritas

Carbén |Componente| Masa (g) Com([:;)s)lclon Parametro | Humedad | Volatiles | Cenizas
(1]
Porcentaje
CAA - - - %) 6,04 1445 | 5,20
Carbén 100 57,05 | Porcentaeen) 5 s 8,24 2,97
carbon (%)
Vidrio 75,30 42,95 Masa en 0,0345 | 0,0824 | 0,0297
carbon (g)
, Total 175,30 100,00 Porcentaje 1,23 8,15 | 1532
CAFE real (%)
Masa ensayo | o 5153 | 00817 | 0,1536
(8)
— Y e
Masavidrio | o/ "o | op vidrio | e Cemiza | Yo Vidrio | g o4 fiio
ceniza (g) real impregnado
0,1240 19,32 80,68 2,96 12,36 48,80
Total 100,00 15,32 ’
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Tabla AVILS. Resultados para la determinacion del carbon fijo real en el compositos carbon
activado-polisilano

Carbén |Componente| Masa (g) Com([;)s)lcmn Parametro | Humedad | Volatiles | Cenizas
(1)
Porcentaje
CAA - - - (%) 6,04 14,45 5,20
Carbén 100 7401  |Porcentajeen) o5 10,82 3,90
carbon (%)
Silicona 33,50 25,09 Masa en 0,0453 0,1082 | 0,0390
carbon (g)
Total 133,50 100,00 Porcentaje 5,29 29,70 3,89
real (%)
CASIL v
asa ensayo | 0,0554 0,3112 | 0,0407
(g)
Masa o . 0/ Qi1
silicona | % Volatiles | % Silicona | ~° Y oldtiles | % Silicona % Carbén fijo
» reales impregnada
volatiles (g)
0,2030 34,77 65,23 10,33 19,37 0578
Total 100,00 29,70 :
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ANEXO VIII

FICHAS TECNICAS DE CINETICAS DE ADSORCION DE ORO EN
CARBONES ACTIVADOS

Ficha técnica # VIIl.1

Tipo de muestra: Compdsito de carbon activado-vidrio (metasilicato de sodio
pentahidratado)

Tipo de ensayo: Cinética de adsorcion de oro en carbones activados

Objetivo: Determinar el porcentaje de recuperacion de oro con la utilizacién del

compasito de carbon activado-vidrio sales fundentes

CONDICIONES

Volumen solucién cianuro-oro: 100 mL
Concentracion solucion cianuro-oro: 10 mg/L
pH trabajo: 10,5

Masa de carbon: 05 g

Tabla AVIII.1. Ensayos de cinética de adsorcion de oro en el compésito carbon activado-vidrio
sales fundentes ([Au]= 10 mg/L, pH> 10,5 y 0,5 g carbon/100 mL sol.)

Tiempo (min) Masa carbon | Concentracion Porcent.a’je Au Porcent?je Au
(2) Au (mg/L) en solucion (%) | en carbén (%)

0 - 11,03 100,00 0,00

15 0,50 10,01 90,75 9,25

30 0,51 8,55 77,52 22,48

60 0,52 7,11 64,46 35,54

120 0,52 6,04 54,76 45,24

180 0,51 4,74 42,97 57,03




Ficha técnica # VIIl.2

Tipo de muestra: Compdésito de carbén activado-vidrio (vidrio reciclado)

Tipo de ensayo: Cinética de adsorcion de oro en carbones activados

200

Objetivo: Determinar el porcentaje de recuperacion de oro con la utilizacion del

compasito de carbon activado-vidrio reciclado

CONDICIONES

Volumen solucién cianuro-oro:

Concentracion solucidon cianuro-oro:

pH trabajo:

Masa de carbon:

100 mL
10 mg/L

10,5

05 g

Tabla AVIIL.2. Ensayos de cinética de adsorcion de oro en el compdsito carbon activado-vidrio
reciclado ([Au]= 10 mg/L, pH> 10,5 y 0,5 g carbon/100 mL sol.))

. . Porcentaje Porcentaje
Tiempo Masa Concentracion .
(min) carbén (g) | Au(mg/L) Auen | Auen carbon
g & solucién (%) (%)
0 - 11,28 100,00 0,00
15 0,50 9,22 81,74 18,26
30 0,51 8,18 72,52 27,48
60 0,52 6,27 55,59 44,41
120 0,52 2,92 26,72 73,28
180 0,51 1,15 10,52 89,48




Ficha técnica # VIII.3

Tipo de muestra: Compdésito de carbén activado-vidrio (frita de esmalte)

Tipo de ensayo: Cinética de adsorcion de oro en carbones activados

201

Objetivo: Determinar el porcentaje de recuperacion de oro con la utilizacién del

composito de carbon activado-vidrio fritas de esmalte

CONDICIONES

Volumen solucién cianuro-oro:

Concentracion solucidon cianuro-oro:

pH trabajo:

Masa de carbon:

100 mL

10,5

10 mg/L

05 g

Tabla AVIIL.3. Ensayos de cinética de adsorcion de oro en el compdsito carbon activado-vidrio
frita de esmalte ([Au]= 10 mg/L, pH> 10,5 y 0,5 g carbon/100 mL sol.)

Tiempo (min) Masa carbon | Concentracion Porcentﬁje Au Porcentflje Au
(2) Au (mg/L) en solucion (%) | en carbén (%)

0 - 11,03 100,00 0,00

15 0,50 8,48 76,88 23,12

30 0,51 5,89 53,40 46,60

60 0,52 3,39 30,73 69,27

120 0,52 1,8 16,32 83,68

180 0,51 1,06 9,61 90,39
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Ficha técnica # VIlil.4

Tipo de muestra: Composito de carbon activado-polisilano
Tipo de ensayo: Cinética de adsorcion de oro en carbones activados
Objetivo: Determinar el porcentaje de recuperacion de oro con la utilizacion del

compasito carbén activado-polisilano

CONDICIONES

Volumen solucién cianuro-oro: 100 mL
Concentracion solucion cianuro-oro: 10 mg/L
pH trabajo: 10,5

Masa de carbon: 05 g

Tabla AVIIL4. Ensayos de cinética de adsorcion de oro en el compdsito carbon activado-
polisilano ([Au]= 10 mg/L, pH> 10,5y 0,5 g carbon/100 mL sol.)

Tiempo Masa Concentracion Porcentaje Porcentaje
(min) carbén (g) Au (mg/L) A}l,en Al,l en
solucion (%) | carbon (%)
0 - 11,25 100,00 0,00
15 0,50 10,63 94,49 5,51
30 0,51 10,39 92,36 7,64
60 0,52 9,86 87,64 12,36
120 0,52 9,20 84,17 15,83
180 0,51 8,06 73,74 26,26




203

ANEXO IX
FICHAS TECNICAS DEL ANALISIS BET

Ficha técnica # IX.1
Tipo de muestra: Carbon activado
Tipo de ensayo: Analisis BET
Objetivo: Determinar el area superficial, volumen de poro y la isoterma de

adsorcion del carbon activado

ESCUELA POLITECNICA NACIONAL —

DEPARTAMENTO DE METALURGIA EXTRACTIVA-DEMEX Quantac hr'{’;rm-\"
Quantachrome MovaWin €1984-2010, QGuantachrome Instruments v11.0 O]
TRUTR W E LT RO
Analysis Report
Operator:iM Date:2016/06/25 Operator:DEMEX Date:1/18/2017
Sample ID: RM-5369 Filemame: ChQCdata\PhysisorbWCAH1LM.gps
Sample Desc: Carbon Activado en Homo Nichols LMComment:SAMPLE CELL 11
Sample weight: 04793 g Sample Volume: 0ce
Dutgas Time: 3.0hr= OutgasTemp: 3nooc
Analysis gas: Nitrogen Bath Temp: Tr3K
Press. Tolerance: 0.100/0.100 (ads/des) Equil time: S0/90 sec (ads/des) Equil timeout: 240¥240 sec (ads/des)
Analysis Time: 512.0 min End of run: 20M6/D6725 21-22:18 Instrumenit: Nowva Station A
Cell 1Dz 11 FW version: 0.00
: Analysis Data
Administrative inormation
ANElYSIE PEITONMTIS O i e mass i s s abee s bbb s s saas s abs b b e e 2016/D6425

Analysis performed by... A

Comments:............... . SAMPLE CELL 11
LTy | S . MOWA Station: A
Instrument versial D.00

I VBB O e e 11.0

L e ettt et £ £ bt ee e d et e RM-3359
Description:, ..Carbon Activado en Homo Nichols L
WWEIINE, ... c0ecsssccmmsess e ssrs e sssmemssssansssa s e s rpns s mmme s sesases 41 s mnmnsnnemmnnen 04759 g
DI L1110 e 00 R Dce

Sample preparation information
OGS BIMIE. o bbb e bbb b s b e s 3.0hrs
DUt Es tEmMDEraIUNE. ...ttt oooc

Analysis information

At P B N e 285 C

~0.1DIVD. 100 (ads/des)
..90/80 sec (adsides)
2400240 sec (adsides)

Figura IX.1. Condiciones de operacion del ensayo BET para el carbon activado
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‘ 4 { u
Ads | Des
240.00
200.00
=
B 16000
E
o
B120.00
z
=
= znoo
40.00
0.oo0 . : | i
0.aa 020 D.40 D.6D0 0.80 1.00 1.08
Relative Pressurs, P/Fo
Figura IX.2. Isotermas de adsorcién-desorcion del carbon activado
ESCUELA POLITECNICA NACIONAL o
DEPARTAMENTO DE METALURGIA EXTRACTIVA-DEMEX uantachra me\
Quantachrome NovaWin €1994-2010, Quantachrome Instruments v11.0 ERr TR
Alvar e sabaii e
Analysis Report
Operator:|M Date:2016/06/25 Operator:DEMEX, Date: 11182017
Sample ID: RM-5369 Filename: CAQCdatavPhysisorb\CAH1LM.gps
Volume/Area summary
Surface Area Data
U PO BT . e 7.885e+02 mig
NLDFT cUmMUIBHIVE SUMAEE BIIBEL. ..cceveeeerrveseereeecneeemaeessseae s beresmmaeasannsesesbesssersmmeenmeamseen 6. 485e+02 mig
Pore Volume Data
MLDFT method cumulative pare wolume.......... i e 3.028e-01 celg
Pore Size Data
MLDFT pore Radius (Mode).....cccoccniiinnnn e e e e 5528=+D0 A

Figura IX.3. Datos de area superficial, volumen y tamafio de poro del carbon activado
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Ficha técnica # 1X.2
Tipo de muestra: Compdsito carbon activado-vidrio sales fundentes
Tipo de ensayo: Analisis BET
Objetivo: Determinar el area superficial, volumen de poro y la isoterma de

adsorcion del compdsito carbén activado-vidrio sales fundentes

ESCUELA POLITECNICA NACIONAL g,
DEPARTAMENTO DE METALURGIA EXTRACTIVA-DEMEX Cuantachrome '
Quantachrome NovaWin £1994-2010, Quantachrome Instruments v11.0 1 v

PTErewnaare] g
Spurhons L cere s

Analysis Report
Operator:iM Date:2016/0625 Operator:DEMEX Date: 17182017
Sample ID: RM-5357 Filemame: ChQCdataPhysisorb\CAVHZLM qps
Sample Desc: Carbon Activado-vidrio compesitcComment:SAMPLE CELL 12
Sample weight: 01893 g Sample Volume: 0cc
Outgas Time: 3.0hr= OutgasTemp: pooC
Analysis gas: Nitrogen Bath Temp: TT3K
Press. Tolerance: 0.100/0.100 (adsides)  Equil time: S0/eD sec (adsides) Equil timeout:  240/240 sec (adsides)
Analysis Time: 516.1 min End of run: 201606425 21:26:22 Instrument: Nowva Station B
Cell 1Dz 12 FW version: 0.00
: Analysis Data
Administrative inormation

SAMPLE CELL 12
MOMWA Station: B

Sample information

Id:...... !
Descrip Carbon Activado-vidrio composito
Weig 01893 g
Volume LJOee
Sample preparation information
OUEGES BB 1ttt bbb b ea e e b s e be e e b b e mnn s as s ea bbb an 3.0 hrs
UG EE BB BIUNE ... ceeeee et emmaeemae e e e s e mmmm e nssane sanbenas 3000 C
Analysis information
Ambient EEmMPEratUNE ... o s 205 C
Thermal delay: ........... Dsec
Pressure tolerance: 0.10v0. 100 {ads/des)

' R e 90ve0 sec (ads/des)
Equilibration timeout-..... 2407240 sec (adsides)

Figura IX.4. Condiciones de operacion del ensayo BET para el composito carbon
activado-vidrio sales
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1sotherm * Linear-
{ = { =
| Ads | Des

145.00

120000 |

2000 |

Volume @ STP {coig)

T P e e ] [ [T e

0.00

0.00 0:20 D.40 0.50 0.80 100 1.00

Relstive Pressure, PIPo

Figura IX.5. Isotermas de adsorcion-desorcion del compdsito carbon activado-vidrio sales

ESCUELA POLITECNICA NACIONAL

DEPARTAMENTO DE METALURGIA EXTRACTIVA-DEMEX quantd(hrjm;\
Quantachrome Novawwin ©12894-2010, Quantachrome Instruments v11.0 RITIRY 7

SprR e b e

Analysis Report
Operator:iM Date:2016/06/25 DOperator:DEMEX Date: 11182017
Sanuﬂe ID: RM-3357 Filename: CMaCdata\Physisorb\CAVHZLM gps
Volume/Area summary
Surface Area Data
WIURIPGINE BET .....cooiiiiis e iissc e s s cns s s n b e aas s sb e 4 3342+02 milg
BJH method cumulstive desorption surface area 1.418e+01 mélg
DH method cumulative dew‘ptlon surface area... 1.458e+01 mlg
MLDFT cumulative surface area.. 3.4531e+02 mig
Pore Volume Data
BJH method cumulative desorption pore volume.........cooii e 2.760e-02 coig
DH method cumulative desorption pore volume. ... 2.699e-02 ceig
MLDFT method curmulative pOre VoILITIE. .. .......coveeeeeeie e e ecssss e re s rem o mn s anes 1.756e-01 ceig
Pore Size Data
B.JH method desorplion pore Radius (Mode D{r ) - eemeee e 1.697e+01 A
DH method desorption pore Radius {(Mode D\r{r]]m 1.697Te+01 A
MLDFT pore Radiug (MOde)..........ccovv s s 5 E70e+00 A

Figura IX.6. Datos de area superficial, volumen y tamaifio de poro del composito carbon
activado-vidrio sales
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Ficha técnica # IX.3
Tipo de muestra: Compdsito carbén activado-vidrio reciclado
Tipo de ensayo: Analisis BET
Objetivo: Determinar el area superficial, volumen de poro y la isoterma de

adsorcion del compdésito carbén activado-vidrio reciclado

ESCUELA POLITECNICA NACIONAL —

DEPARTAMENTO DE METALURGIA EXTRACTIVA-DEMEX q“dmd( hn/]m[_,\-
Quantachrome MNovaWin €1394-2010, Quantachrome Instruments w11.0 Secoasiaro] S
T LRI TEY cm.-.
Analysis Report
Operator:DEMEX-EC Date: 20170113 Operator:DEMEX Date: 11152017
Sample ID: RM-5369 Filename: ChQCdata\Physisorb\CAVR.gps
Sample Desc: CA vidrio reciclado Comment: SAMPLE CELL 12
Sample weight: 1.0147 g Sample Volume: 0 cc
Qutgas Time: 3.0hrs OutgasTemp: 3000C
Analysis gas: Nitrogen Bath Temp: TT3K
Press. Tolerance: 0.100/0.100 (ads/des) Equil time: 9090 sec (adsides) Equil timeout:  240/240 sec (adsides)
Analysis Time: 1985 min End of run: 201701413 21:39:02 Instrument: Nowva Station A
Cell 1Dz 12 FW version: 0.00
: Analysis Data
Administrative inormation
Analysis performed on: 20TDN3

Analysis perﬁ:um'lsd by: DEMEX-EC

SAMPLE CELL 12
MOWA Station: A

Instrument WErsion .0

Software version-.._____._.

Sample preparation mformatlon

Dutgas time:
Outgas temperature:

Analysis information
AmbiEn eI ErBIUNE . e et ma e s e 296 C

TREMMIB] QEIAY . .....eooeeceerievres e eimer s snee s tree s srsssmmmenaansssaressarssesmmsmnmmesnaneessneesrane 32362836 sec
Pressure tolerance: , , . , 1o 0. 10IV0. 100 (ads/des)
[ {0 s e T PO PPT PPN SS90 sec (adsides)

E Uil atiom e 0. o ae e sie s bbb d s bbbt s s am g s aaas b bbb 2400240 sec (adsides)

Figura IX.7. Condiciones de operacion del ensayo BET para el composito carbon
activado-vidrio reciclado
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Isotherm * Linear
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Ads | Des
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= 20.00
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0.00 D.20 D.40 0.80 D.8D 1.0 1.08
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Figura IX.8. Isotermas de adsorcion-desorcion del compdsito carbon activado-vidrio

reciclado
ESCUELA POLITECHICA NACIONAL 4
DEPARTAMENTO DE METALURGIA EXTRACTIVA-DEMEX Quanl.qchmmc:\'
Quantac hrome NovaWwin ©1994-2010, Quantachrome Instruments w110 ......”....'..\4 "
P —
Analysis Report
Operator:DEMEX-EC Date:2017/01/13 Operator:DEMEX Diate: 111872017
Sample ID: RM-3365 Filename: CA2Cdata\PhysisorbWCAVR gps
Volume/Area summary
Surface Area Data
WIUHIPGNE BET .......cccseii v eieesessmmssesies s enss e smsmasass rese st vevns somemsssss et s ses ses ven nenmssmsansnne 2.887e+02 miig
LDFT cumulative surface 8res. ... P 3.070e+02 mg
MLDFT method cumulative pore volume 1.402e-01 celg
Pore Size Data
MLDFT pore Radiug (MOde). ..o e eennen 9.234e+00 A

Figura IX.9. Datos de area superficial, volumen y tamaifio de poro del compdsito carbon
activado-vidrio reciclado



Ficha técnica # I1X.4

Tipo de muestra: Compdsito carbon activado-vidrio fritas de esmalte

Tipo de ensayo: Analisis BET

209

Objetivo: Determinar el area superficial, volumen de poro y la isoterma de

adsorcion del compdésito carbén activado-vidrio fritas de esmalte

ESCUELA POLITECNICA NACIONAL

DEPARTAMENTO DE METALURGIA EXTRACTIVA-DEMEX tJuantat hr':]mi_,\'-
Quantachrome MovaWin ©1994-2010, Quantachrome Instruments v11.0 o]
SpTh e LT e
Analysis Report
Operator:DEMEX-EC Date:2017/01/16 Operator:DEMEX Date: 1/182017
Sample ID: RM-5369 Filemame: ChyaCdata\Physisorb\CAFE qps
Sample Desc: CA vidrio fritas Comment: SAMPLE CELL 14
Sample weight: 009139 Sample Volume: 0ce
Outgas Time: 3.0 hrs CutgasTemp: 3000GC
Analysis gas: Nitrogen Bath Temp: TT3K
Press. Tolerance: 0.100/0.100 (ads/des)  Equil time: 9030 sec (ads/des) Equil timeout: 2407240 sec (ads/des)
Analysis Time: 103.5 min End of run: 201701716 18:52-00 Instrument: Nowa Station A

Cell ID: 14 FAW version: 0.00
: Analysis Data

Administrative inormation
B o = e SO PP 201701 MG

Analysiz performed by DEMEX-EC
Comments:............... . .SAMPLE CELL 14
Instrument:..........cceeemversnnn e MOWA Station: A
Instrument version.. .0.00
D I B I e ettt st nscccmceem e st et e e en e et £t n e n et e reean 11.0

Sample information
O RM-3369
Description: [CA vidrio fritas
=] 1 o 00813 g
Volume:,,, T T . N

Sample preparation information
OUEGES IR et bt b b bbb bbb a e a s b b 3.0 hrs
T o ot (= gl = = OSSOSO J00o0c

Analysis information

Ambient temperature:. 206 C

Thermal delay. ........... Dsec

Pressure tolerance: . . D.10VD. 100 {adsides)
Equilibration times. o e e B0vaD sec (adsides)
Equilibration timeowt. ... s s css s bbb st s s 2400240 sec {ads/des)

Figura IX.10. Condiciones de operacion del ensayo BET para el composito carbon

activado-vidrio fritas de esmalte
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Figura IX.11. Isotermas de adsorcion-desorcion del composito carbon activado-vidrio
fritas de esmalte

ESCUELA POLITECNICA NACIONAL
DEPARTAMENTO DE METALURGIA EXTRACTIVA-DEMEX Quanlac hmmca\'
Quantachrome NovaWin €1394-2010, Quantachrome Instruments v11.0 ] v

EIEEE TR

T LT

Analysis

Report
Operator:DEMEX-EC Date:2017/01/16 DperatorzDEMEX Date: 1122017
Sample ID: RM-8363 Filename: CAQCdata\Physisorb\CAFE. qps
: Volume/Area summary
Surface Area Data
MURIPOINt BET.......cccvee s esesmesssssssnre s R s 4. 709e+02 miig
MLDFT cumulative SUMACE BIEAL............coo. e s sssss s e 5.410e+02 mig
Pore Volume Data
HK method cumulative pore volWME........... .o ceeererere e eses e essses e s snssmmesmsesses 2.358=-01 coig
KNLDFT method cumulative pore volume, .. ... e 2 286e-01 coig
HK method pore Radius (Mode). 1.538e+D0 A
NLDFT pore Radius (Mode),..... 1.734e+D1 A

Figura IX.12. Datos de area superficial, volumen y tamafio de poro del composito carbon
activado-vidrio fritas de esmalte
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Ficha técnica # IX.5

Tipo de muestra: Compdsito carbon activado-polisilano

Tipo de ensayo: Analisis BET

Objetivo: Determinar el area superficial, volumen de poro y la isoterma de

adsorcion del compdésito carbén activado-polisilano

ESCUELA POLITECNICA NACIONAL —

DEPARTAMENTO DE METALURGIA EXTRACTIVA-DEMEX
Quantachrome NovaWin &1394-2010, Quantachrome Instruments w11.0

Analysis

Operator:DEMEX-EC Date:2017/01/13
Sample ID: RM-5369 Filemame:
Sample Desc: CA polisilanc Comment:
Sample weight: 011349 Sample Volume:
Dutgas Time: 3.0hrs OutgasTemp:
Analysis gas: Nitrogen Bath Temp:

Press. Tolerance: 0.100/0.100 (ads/des)  Equil time:
Analysis Time: 152.2 min End of run:
13

Cell 1Dz

Sample information
..Rl

Sample preparation information

OUEGES BT v iiciiisiaiiin e cmmes e ss s bbb mssmsanssabs s

Analysis information
At e PEr At e

Analysis Data

Administrative inormation
............................ 20171113

............................ 3.0 hrs
.............................. 1500C

.............................. Fa

./- -\'.
Quarntachrome |
e
SprhoeE Ltk e
Report
OperatorzDEMEX Date: 11182017
C\2Cdata\Physisorb\CASIL gps
SAMPLE CELL 13
Dce
150.0C
TT3K
S0/e0 sec (adsides) Equil timeout: 2406240 sec (adsides)
20170113 183543 Instrument: Mova Station A
FAW version: 0.00

-

95 C
1913881987 =ec
0.10VD. 100 (ads/des)
..80/90 sec (adsides)
2407240 ser (adsides)

Figura IX.13. Condiciones de operacion del ensayo BET para el composito carbon
activado-polisilano
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Figura IX.14. Isotermas de adsorcion-desorcion del composito carbon activado-polisilano

ESCUELA POLITECMICA NACIONAL 4
DEPARTAMENTO DE METALURGIA EXTRACTIVA-DEMEX Cuantac hrnmc—*-\'
Quantachrome NovaWin €1994-2010, Quantachrome Instruments v11.0 .1........{..\+ v
P T e —
Analysis Report
Operator:DEMEX-EC Date:2017/01/13 Operator-DEMEX Date: 1182017
Sample ID: RM-B8369 Filemame: CMACdata\PhysizorbWCASIL qgps
Volume/Area summary
Surface Area Data
WL OINT BET ... eecicseres s e ssmsssssn s sn v m s sas s s e e n s comemamsas s ses e s nme e nmnnanes 4 281e+02 m?lg
MLDFT cumulative SUMface 8rea.. ... e 4.383e+02 mg
Pore Volume Data
MLDFT method cumulative pore wolume.. .. ..o e s s em e sees 2.079e-01 cefg
Pore Size Data
MLDFT pore Radius (MOde).....oo e e e e e me e es 9.234e+0D A

Figura IX.15. Datos de area superficial, volumen y tamafio de poro del composito carbon
activado-polisilano



