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RESUMEN

El presente trabajo de diploma se realiza en la Ronera- Cardenas, de la Corporacion
Cuba-Ron SA. y en coordinacion con la Estacion Experimental de Pastos y Forrajes:
“Indio Hatuey” situada en el municipio de Perico, Matanzas. El mismo consiste en evaluar
la factibilidad técnica de utilizacién de los carbones activados provenientes de la cascara
de Jatropha curcas L. (CAJC) y la madera de marabu (CAMM), en la etapa de filtracion
del aguardiente, con el propdsito de sustituir el utilizado en dicha industria por su elevado
costo en el mercado. Los carbones activados en estudio se obtienen, el primero, por un
método quimico con acido sulfurico y el segundo por gasificacion. Se realiza la
caracterizacion de estos y se determina sus influencias sobre los parametros de calidad
del adsorbato. Los resultados obtenidos demuestran que técnicamente es posible sustituir
el carbon activado Norit Rox-08 actualmente utilizado en la industria, por el CAMM y no

por el CAJC, ya que este ultimo altera la acidez total y la coloracion del aguardiente.




Summary.

The present diploma work is carried out in the Ronera - Cardenas, of the Corporation
Cuba-Ron SA. and in coordination with the Experimental Station of Grasses and Forages:
‘Indio Hatuey” located in the municipality of Perico, Matanzas. The same one consists on
evaluating the technical feasibility of use of the activated carbons coming from the shell of
Jatropha curcas L. (CAJC) and the marabout wood (CAMM), in the stage of filtration of the
liquor, with the purpose of substituting the utilized one in this industry for their high cost in
the market. The activated carbons in study are obtained, the first one, for a chemical
method with sulfuric acid and the second for gasification. It is carried out the
characterization of these and it is determined their influences on the parameters of quality
of the adsorbate. The obtained results demonstrate that technically it is possible to
substitute the activated carbon Norit Rox-08 at the moment used in the industry, by the
CAMM and not for the CAJC, since this last one alters the total acidity and the coloration

of the liquor.
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Introduccion.

El desarrollo vertiginoso del turismo y la preferencia de Cuba como destino, obliga a
mejorar la calidad de las bebidas que se ofertan en los bares, lo que evidencia que la
cocteleria forma parte de la cultura cubana por su reconocido prestigio y fama
internacional, (Fabregat, 2001). Coincidiendo con lo planteado, para atender a estas
necesidades, las entidades involucradas en la produccion de rones también buscan
mejorar sus productos. Asi se encuentra a la Corporacion Cuba-Ron SA., quien tiene
situada en el municipio de Cardenas una fabrica de rones, la cual trabaja dia a dia para
optimizar su proceso productivo, aumentar la calidad de sus productos y poder seguir

compitiendo en el mercado mundial.

Segun (Brizuela, 1987) el mejoramiento de la eficiencia técnico- productivo de un proceso
industrial existente se puede lograr mediante la modificacion de sus condiciones de
operacion y/o a través de cambios en el equipamiento que conforma la planta. Dentro de
las variantes técnico — econdmicas que se propongan, deben tomarse aquellas que

aseguren la obtencion de un producto con la calidad requerida.

El aguardiente es la materia prima que imprime un sello distintivo a los rones cubanos. En
el proceso de fabricacién, el destufado, es una etapa de vital importancia. Para realizarlo
se utilizan filtros empacados con carbon activado. Este es uno de los absorbentes mas
usados en el mundo, debido a su gran capacidad de adsorcion y a su facilidad relativa de
regeneracion. De la adsorcién, que es su principal propiedad (Glasstone, 1968) plantea:
es un proceso por el cual atomos, iones o moléculas de un fluido son atrapados o
retenidos en la superficie de un sdlido poroso. Es decir que la adsorcion de una sustancia
es su acumulacién en una determinada superficie interfacial entre dos fases, donde el
resultado es una pelicula liquida o gaseosa en la superficie de un cuerpo sélido. Algunas
de las sustancias solubles que se fijan por adsorcidn son: sustancias no polares (Aceite
mineral, BTEX, Poli-hidrocarburos aromaticos, Cloruro, Fenol); sustancias halégenas (|,
Br, Cl, H y F); ademas del olor, gusto, levaduras, varios productos de la fermentacion y

otros.




Los carbones activados son preparados por métodos de activacion fisica y/o quimica.
Para obtener este producto por el método quimico (Kumar, 2009) utiliza en sus estudios:
H,SO4, HCI, HNO3;, H3PO4, NaOH y ZnCl, como agentes activante. Mientras que
(Marquez, 2011) utiliza como método de activacion fisica, el proceso de gasificacion
controlada, en el que la conversién del carbén no es total y resulta un sélido poroso

(carbdn activado).

La calidad y las caracteristicas del carbén activado no solo dependen de las condiciones

de preparacion, sino que también influye el material de arranque.

Dentro de las materias primas utilizadas para la produccién de carbones activados se
encuentran los materiales organicos, ricos en carbono, por ejemplo: las basuras
agricolas, consideradas muy utiles por ser un residuo de los alimentos, fuentes
renovables y econdmicas. Otras materias primas son: cortezas de almendros, turba,
petroleo, brea y polimeros, nogales, palmeras u otras maderas, carbdn mineral, cascara

de nuez, del coco y muchas mas.

La cascara del fruto de la Jatropha curcas L., es un residuo del proceso de obtencién del
biodiesel y estudios realizados por (Kumar, 2009) demuestran que puede ser convertida

en un valuable carbén activado.

Otra materia prima que puede ser utilizada para la fabricacion de carbon activado, es la
madera de La Dichrostachy Cinérea o mas conocida como Marabu. Cuba posee 1500000
ha de terrenos cubiertos por esta planta y es considerada un problema para el desarrollo
de la agricultura. Segun (Ballesteros, 2001) el marabu puede utilizarse en la generacion
de electricidad y en la produccién de carbon activado a la vez; mediante el proceso de

gasificacion controlada.

El carbdén activado tiene multiples aplicaciones en el mundo de la industria como son la
extraccion de la humedad del aire comprimido, la purificacion del agua, tratamiento de
aguas residuales o como es el caso en estudio, eliminar olores, sabores u otras

impurezas del aguardiente y el alcohol.

Segun lo expuesto por (Hernandez, 2000), la produccion mundial de carbon activado en el
1995 fue de 300000 a 400000 toneladas. El 80% de esa cantidad fue aplicada
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en la fase liquida y el 20% en gaseosa. La demanda para el afio 2000 fue de 806000 a
1060000 toneladas y la tasa de crecimiento de la demanda de este producto oscila entre

un 7 — 10% anual.

El carbdén activado que se utiliza como adsorbente en el destufado del aguardiente y del
alcohol, en la entidad de CubaRon SA., es el Norit Rox-08. Este es considerado a nivel
mundial como un absorbente de alta calidad y goza de un reconocido prestigio. Es
producido en Holanda y fabricado mediante un método quimico-fisico no descrito por el
fabricante y tiene las siguientes caracteristicas: Area superficial= 900m?/g, Ca= 0.02%,
Fe=0.02%, pH= 5-7, p=390g/L, Cenizas = 3%, Dp= 0.8mm, Humedad = 6%.

El carbon activado es un producto fundamentalmente de importacién, con un costo muy
elevado. Su precio en el mercado en 1998 oscilaba entre 0,7-1 $/kg USD, alcanzando
valores superiores para usos especiales y en el aino 2012 se han reportado valores hasta
de 19 $/kg USD.

En la entidad de CubaRon SA. se adquiere el carbén activado Norit Rox-08 en el afio
2010 a 7,3220%/kg USD y se consume con el montaje de los filtros un total de 990kg; por
lo cual el gasto total por consumo de carbon activado es de 7248, 783 USD;
representando el 71% del costo variable total de la etapa de dilucion - filtracion del

aguardiente.

El fabricante del Norit Rox-08 plantea que el tiempo de vida util de este carbon utilizandolo
en la filtracion de aguardiente es de 2 — 3 anos. Esto implica que dentro de un afo
aproximadamente sera necesario renovar el carbon activado con el cual se empacaron los
filtros en el 2010.




Por lo expuesto anteriormente se plantea como m%ﬂaaﬁﬁ,fﬂwaz‘g}da'o’n'

¢ Sera posible sustituir el carbén activado Norit Rox-08 utilizado en la etapa de filtracion

del aguardiente; por carbén activado producido nacionalmente?

La actual interrogante tiene como ?.?gvo’z‘eéz.'x‘

Si se utilizan los carbones activados fabricados con la cascara del fruto de la Jatropha
curcas L. y con la madera de Marabu es posible mantener los parametros de calidad del

aguardiente.

Para el desarrollo de este trabajo se tiene como Ogétz’w gefteraf

Evaluar la factibilidad técnica de utilizacion del carbon activado de cascara de Jatropha
curca L. (CAJC) y carbon activado de madera de marabu (CAMM) en la etapa de filtracion

del aguardiente.

O&étz'vw‘ .zgvecz’ cos.’

«» Obtener CAJC mediante un método quimico con acido sulfurico y CAMM por
gasificacion controlada.

« Caracterizar los carbones activados Norit Rox-08, CAJC y CAMM.

< Disenar y construir un modelo de configuracion semejante al filtro utilizado en la Ronera-
Cardenas.

< Determinar parametros de calidad del aguardiente filtrado con CAMM y CAJC.




CAPITULO 1. REVISION BIBLIOGRAFICA

Para el desarrollo del presente trabajo se realiza una revisidn bibliografica y se
seleccionan los principales aspectos relacionados con la tematica en estudio:
caracteristicas generales sobre el carbdn activado, materiales para su elaboracion,
meétodos de obtencidn, la utilidad e influencia de estos como adsorbente en el proceso de
filtracion del aguardiente , asi como conceptos basicos de escalado ,disefio y confeccidn

de un filtro empacado con carbdn activado, los que se exponen a continuacion.
1.1 EL CARBON ACTIVADO.

El carbon activado, o carbdn activo, es un material carbonizado que se ha sometido, a
reaccion con gases oxidantes o bien a un tratamiento con adicién de productos quimicos,
durante o después del proceso de carbonizacion, con el objetivo de aumentar su
porosidad y capacidad de adsorcion. Mediante el control adecuado de los procesos de
carbonizacién y activacion se puede obtener una gran variedad de carbones activados

qgue posean diferentes distribuciones de tamafio de poros (Rodriguez, 2002).

En estudios realizados por (Oviedo, 2012) se plantea que existe una amplia variedad de
carbones activados que muestran diferentes caracteristicas. EI mismo viene en dos
variaciones: carbon activado en polvo (PAC) y carbon activado granulado (GAC) (figura
1.1 anexo1). Es un material que se identifica por poseer microporos menores de 1 nm. A
causa de su alta microporosidad, un solo grano de carboén activado puede poseer un area
superficial desde 500m?/g hasta los 2500m?/g. Bajo un microscopio electronico, su
estructura superficial se muestra con gran cantidad de recovecos y de grietas (figura 1.2
anexo 2). A niveles mas bajo se encuentran zonas donde hay pequefas superficies
planas tipo grafito, separadas solamente por algunos nanémetros, formando los llamados
microporos. Estos proporcionan las condiciones para que tengan lugar el proceso de
adsorcion. Ademas de que el carbon activado saturado se puede regenerar mediante la

aplicacion de calor.

Es decir, es un término genérico que describe una familia de adsorbentes carbonaceos
altamente cristalinos y con una estructura poral interna extensivamente desarrollada para

aumentar la propiedad que tienen de adsorber gases o liquidos.
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1.2 MATERIA PRIMA PARA LA ELABORACION DE CARBONES ACTIVADOS.

(Montes de Oca, 2007; Menéndez, 2006) concluyen que practicamente cualquier material
organico con proporciones relativamente altas de carbono es susceptible de ser
transformado en carbén activado. Los carbones activados obtenidos industrialmente
pueden provenir de madera y residuos forestales u otros tipos de biomasa, turba, lignito y
otros carbones minerales, asi como de diferentes polimeros y fibras naturales o sintéticas.
Existen, no obstante, algunas limitaciones, desde un punto de vista estructural son
carbones muy desordenados e isotropos y por tanto, no seran adecuados para su
elaboracion aquellos materiales carbonosos que pasen por un estado fluido o pseudo-
fluido durante su carbonizacion; dado que durante la resolidificacion de esta fase suelen
formarse estructuras ordenadas en los carbones resultantes. No resultan utiles, ademas,
los carbones coquizables, salvo que se eliminen sus propiedades coquizantes mediante
una oxidacién previa. Del mismo modo, tampoco son usados los residuos termoplasticos.
Los factores que hay que tener en cuenta para elegir un precursor adecuado son: buena
disponibilidad y bajo costo, bajo contenido en materia mineral y que el carbon resultante
posea buenas propiedades mecanicas y capacidad de adsorcion. Los residuos de
madera, las cascaras de coco y frutos secos, asi como las semillas de algunas frutas

junto con los carbones minerales y el coque de petréleo, son los precursores mas usados.

Se han presentado en estos tiempos diferentes estudios sobre carbones activados
elaborados a partir de la cascara del fruto de la Jatropha curcas L. y de la madera del

Marabu.

1.2.1 La Jatropha curcas L. y su uso en la obtenciéon de carbén activado.

La Jatropha curcas L. es originaria de Mesoamérica, pero crece en la mayoria de los

paises tropicales, se cultiva en América Central, Sudamérica, Sureste de Asia, India y

Africa (Montes de Oca, 2007). En sus estudios (Openshaw, 2000) expone que la misma

fue difundida en Asia y Africa por comerciantes portugueses como planta para cercar y

hoy en dia se ha expandido por el mundo entero. Esta planta pertenece a la familia de las
6




Euphorbeaceae, la cual es una oleaginosa de porte arbustivo que tiene mas de 3 500
especies agrupadas en 210 géneros; alcanza de 3 a 6 m de altura y tiene una longevidad
mayor de cincuenta afios.

Es una especie perenne muy resistente a la sequia, subsistiendo con apenas 250 — 600
mm de lluvias al afo y crece bien en tierras marginales. Bajo ciertas condiciones, de
humedad y fertilizantes anualmente se obtiene alrededor de 30 kg de fruto/planta, de las
cuales, 12 kg corresponden a la semilla y 18 kg a la cascara. El rendimiento es de 12
ton/frutos/ha, 4,8 ton de semillas y 7,2 ton de cascara, segun estudios realizados por
(Montes de Oca, 2007).

Tabla 1.1 Produccion de semilla, cascara y aceite de la Jatropha curca L. en los primeros

6 anos del Cultivo.

Anos de kg frutos/ha. kg cascara/ha kg semilla/ha. kg aceite.

cultivo.

1 740 490 250 120
2 2940 1940 1000 480
4 14700 9700 5000 2400
6 35290 23290 12000 5760

Grandes volumenes de semillas de la Jatropha Curca L. son utilizadas para la produccion
de biodiesel, de ahi que considerables cantidades de cascara se generan en estas
industrias, material que ha despertado el interés de los productores de carbon activado.
(Kumar, 2009) en sus estudios elabora diferentes tipos de éstos, mediante métodos de
activacién quimica y fisica. En el mismo demuestra que la cascara de la Jatropha Curca L.
es un material que garantiza un buen carbdn activado y obtiene valores de rendimiento
para cada método, donde el de mayor resultado fue el obtenido con acido sulfurico al 98
%. Realiza la caracterizaciéon de los mismos, analizando mas de 10 propiedades y
concluye que partiendo de esta materia prima cualquiera que sea el método empleado se

obtiene un carbdn con un area superficial elevada.
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Estudios presentados por (Wimonrat, 2011) sobre la preparacion de una variedad de
carbones activados, donde la materia prima es la cascara de la Jatropha, demostraron
que el mismo es capaz de eliminar contaminantes organicos e inorganicos del agua,

ademas de otras propiedades.

1.2.2 Disponibilidad de la Jatropha curcas L. en Cuba.

En Cuba, a principios de la década de los 90, es que se decide estudiar este cultivo como
resultado de una informacion recibida del proyecto que se desarrollaba en Nicaragua con
ayuda de Universidades de Austria; se reportan en varias provincias una especie nativa
conocida por los campesinos como Pifion de Leche o Pifidén Botija, que la utilizan como
cerca viva y respetan por ser su fruto toxico (Montes de Oca, 2007). Se presenta como
una planta salvaje en el pais entero y las plantaciones especializadas se encuentran
actualmente en el Este de la isla, principalmente para usar su aceite en la produccion
del biodiesel (Suarez, 2007). Segun lo expuesto por (Berris, 2007) la especie
desarrollada en estas tierras es capaz de crecer en tierras marginales de pobre calidad o
suelos degradados, con niveles de lluvias por debajo de 300 mm por afio, teniendo la

capacidad de prevenir la erosiéon de los suelos y la desertificacion.

Otra materia prima que se utiliza para la obtencién de carbdn activado es la madera del
marabu. Un ejemplo de esto es que cientificos en Escocia, liderados por el ingeniero
Peter Hall de la Universidad de Strathclyde en Glasgow, descubrieron que la planta
denominada marabu podria utilizarse para desarrollar, desde filtros purificadores para
agua potable y ron, hasta baterias mas baratas y eficientes. Peter Hall fue hasta la isla en
un viaje organizado por la Agencia Internacional de Desarrollo Escocesa y trabaja
actualmente en coordinacion con investigadores cubanos. Segun criterios planteados por
(Alejandra, 2012) Hall cree que el carbén activado de marabu es una tecnologia

potencialmente valiosa no solo para Cuba sino para el resto de Latinoamérica.

1.2.3 El Marabu y su uso en la obtencion de carbén activado.

El término marabu puede referirse al nombre vulgar de tres especies de aves del género

leptoptilos, pertenecientes a la familia Ciconudae o a una planta arbustiva espinosa
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africana de la familia de las leguminosas de la tribu Mimoseae que en Cuba es una plaga

y recibe este nombre comun.

(Méndez, 2004) plantea que la Dichrostachy Cinérea o mas conocida como marabu es
una especie de planta nativa del viejo mundo, se encuentra en Africa, India, Sur de
Tailandia y Malasia. En el norte de Australia se le ha considerado como nativa, pero
puede tratarse de otra especie. En América fue introducida en el sur de los Estados
Unidos, Cuba, La Espafola y en las islas francesas Guadalupe, Maria Galante y
Martinica. Se han descrito nueve subespecies y trece variedades. Lo expuesto por
(Padrén, 2002) demuestra que alcanza de cuatro a cinco metros de altura y
excepcionalmente en suelos propicios y humedos puede llegar hasta los 10 my 18 cm de
didmetros. La corteza es gris, pardo grisaceo o blanquecina y la espinas solitarias gruesas
y punzantes, de 1 a 2,5 cm de largo.

El marabu es una plaga indeseable e inextinguible, tiene un VCB de 3750 kcal/kg
(Ballesteros, 2001).

1.2.4 Disponibilidad del Marabu en Cuba.

En Cuba solo existe una subespecie, la Dichrostachys Cinerea variedad ampliamente
distribuida en Africa, se introdujo a mediados del siglo XIX, pero no se sabe exactamente
cémo. Hacia 1930 ya ocupaba unas 443190 ha, en 150 afios se convirtié en la planta que
mas prolifera en Cuba; dandose a conocer como planta invasora e indeseable. Ya a
principios del XXI se encuentran invadidas 1141550 ha del territorio cubano lo que
representa un 10% del mismo y un 18% de las tierras agropecuarias. Su expansiva
reproduccion se debe a que el ganado consume sus legumbres y disemina sus semillas

con las deyecciones (Betancourt, 2000).

"Cuba ha venido invitando expertos para encontrar formas innovadoras de resolver el
problema del marabu. Luego del declive de la industria azucarera tras la caida de la Unién
Soviética, la maleza invadié grandes extensiones y se estima que hoy ocupa cerca de 1,7
millones de hectareas de tierra productiva", dijo Peter Hall a BBC Mundo. Fernando

Ravsberg, corresponsal de la BBC en Cuba, sefala que "el marabu fue importado como




cerca natural pero con la crisis en la agricultura se extendié por los campos hasta ocupar
el 50% de las tierras cultivables y Raul Castro al asumir la presidencia lanzé una campania
de erradicacion". "En Cuba el marabu simboliza el fracaso de las granjas estatales y
motivd una reforma agraria que desde el 2008 repartié 1,3 millones de hectareas entre los
campesinos, los cuales se han puesto como meta eliminar completamente el arbusto de

sus tierras", agrego Ravsberg; (Alejandra, 2012).

A pesar de su enorme impacto ambiental negativo resulta util en algunos aspectos como
por ejemplo: protege grandes areas contra la erosioén, sirve de refugio a especies nativas
de la fauna, es fuente de alimento para el ganado fundamentalmente el ovino- caprino. Su
madera es muy dura e inmune a los ataques de hongos o insectos, también se utiliza en
construccion de cercas rudimentarias y puede ser fuente de biomasa para combustibles
sélidos de baja densidad. Se calcula en estudios realizados por (Méndez, 2004) que con
una maquinaria y el consumo de una tonelada de petrdleo puede cortarse unas 800
toneladas de biomasa que equivalen a la energia de 267-400 toneladas de petréleo, 13,43
ha (1 caballeria cubana), en un turno de trabajo. La lefia produce un carbén natural de
buena combustién de un poder calérico de 4654kcal/kg, produciendo poco humo y
cenizas. Por otra parte, segun (Travieso, 2003), esta constituye sin dudas la mayor
reserva de energia renovable que tiene nuestro pais y la gasificacion una via efectiva

para su explotacion como fuente de energia y de produccién de carbon activado.

Peter Hall, en sus estudios plantea que el carbon activado hecho de la madera del

marabu tiene un area superficial igual a 1200 m? (Alejandra, 2012).

Cuba importa cerca de ocho millones de délares de carbdon activado para usos
industriales pero ahora sabemos que en su propio territorio tiene un recurso que puede

ser muy util.

1.3 METODOS DE OBTENCION DE CARBON ACTIVADO.

Generalmente se producen por dos métodos diferentes: activacion quimica y activacion

fisica o del vapor.

1.3.1 Activacién quimica.

En este tipo de activacion el precursor se hace reaccionar con un agente quimico
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activante y suele tener lugar en una unica etapa a temperaturas que pueden variar entre
350 y 900 °C. No obstante, es necesario una etapa posterior de lavado del carbon
activado para eliminar los restos del agente activante y siempre que sea posible recuperar
al mismo (Menéndez, 2006). Luego es secado y por ultimo se tritura y clasifica en el
didmetro de particula deseado. En la figura 1.4 se muestra los pasos a seguir para la

obtencion de carbdn activado mediante un método quimico.

| Precy rsor. |

|

| Molenda |

l

| Impregnacion. |

| Tratamiento Térmico |

| Lavado. |

l

Recuperacion del
agente activante.
|

Secado.

|

Molienda, Clasificaciéon
y Acondicionamiento.

Figura 1.4 Esquema de la obtencion de carbon activado mediante un método quimico.

Es decir, una sustancia deshidratante, que puede ser un acido, se mezcla con la materia
prima y se somete a un tratamiento a temperatura moderada. Segun (Oviedo, 2012) esta
técnica debe ser aplicada cuidadosamente, por ejemplo, al usar como agente
deshidratante ZnCl los residuos de Zn pueden permanecer en el producto final, aun
después del lavado. La activacion acida seguida por un tratamiento termal aumenta la
capacidad de adsorcion, ya que se logra aumentar el area superficial y el volumen del

poro.

Se encuentran varios registros oficiales de pleitos en la literatura por la preparacion de
carbones activados mediante el método de activacion acida. Este tipo de tratamiento

puede cambiar la superficie del carbon, los grupos funcionales y la estructura del poro; en
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dependencia del acido utilizado como agente activante. Los reactivos quimicos que se
han utilizado en diferentes estudios son: ZnCl,, H,SO4, HCI, HNO3 y otros. (Kumar, 2009).

Varios autores plantean que el método quimico tiene como desventaja, que es mas
contaminante que el método de activacion fisica o de vapor y esto depende también del
agente activante que sea utilizado. Mientras que por otro lado, su ventaja es que se logra
un mayor ahorro de energia y un rendimiento mas alto, es decir, se debe valorar en

conjunto los beneficios y/o perjuicios del mismo a la hora de utilizarlo.
1.3.2 Activacion fisica o del vapor.

El material carbonizado se trata con una mezcla de gases de combustién y vapor de agua
a elevada temperatura para que se active. Se lleva a cabo en dos etapas, la
carbonizacion que elimina elementos hidrogeno y oxigeno para dar lugar a una estructura
porosa rudimentaria y a la etapa de gasificacion del carbonizado que se expone a una
atmosfera oxidante que elimina los productos volatiles y atomos de carbono, aumentando
el volumen de poros y la superficie especifica, expresado esto en estudios realizado por
(Oviedo, 2012). Este se lleva a cabo a temperatura entre los 700 — 1100°C. La activacion
propiamente dicha puede ser un proceso totalmente independiente de la carbonizacién o
llevarse a cabo a continuacién de ésta. Consiste en hacer reaccionar al agente activante
con los atomos de carbono del carbonizado que esta siendo activado; de forma que se
produzca un “quemado selectivo” que va horadando progresivamente al carbonizado,
generando poros aumentando su porosidad hasta transformarlo en un carbon activado. El

esquema que responde a explicado se representa en la figura 1.5.
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Precursor.

| Molienda y clasificacion. |

|

| Carbonizacion. |

Activacion.

| Molienda y Clasificacién. |

Carbodn activado Carbodn activado
granulado. en polvo.

Acondicionamiento.

Figura 1.5 Esquema de la obtencién de carbon activado mediante un método fisico.

Los agentes activantes que se suelen usar son: Oxigeno (raramente a escala
industrial) aire, vapor de agua (el mas usado) y CO,. Estos agentes dan lugar a las
siguientes reacciones quimicas que eliminan atomos de carbono produciendo asi la
porosidad. (Menéndez, 2006).

C +0, -->CO, C+H20<==>H,+CO

2C +0; -->2CO C+C0O,<==>2CO

El proceso de gasificacion es un método fisico que se utiliza para la obtencion de carbén
activado, aunque el mismo tiene como fin la generacién de energia eléctrica a partir de los
gases de sintesis. La temperatura para llevar a cabo este proceso oscila entre los 900-
1000°C garantizando las propiedades adsortivas del carbdn y un area superficial alta y
bien desarrollada. Ademas la activacion fisica genera menor impacto ambiental que la

quimica, plantea (Zapata, 2005). El aspecto de gasificacion tratado se refiere a la
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gasificacion incompleta, proceso a través del cual se obtienen los carbones activados,

segun estudios realizados por (Marquez, 2011).

La descomposicion térmica de estos materiales biomasicos se produce a través de una
serie compleja de reacciones quimicas, ademas de procesos de transferencia de masa y
calor, lo que hace dificil predecir su transcurso, pues influyen una serie de variables como

son las condiciones de operacion o el tipo de biomasa empleado.

Teniendo en cuenta este criterio se explica lo mas simple posible segun (Dougall, Mc J.S.,
1991, cuales son las transformaciones que ocurren. Durante la carbonizacién tiene lugar
la reorganizacion de los atomos de carbono en estructuras microcristalinas tipo grafito. A
medida que aumenta la temperatura, los compuestos primarios se polimerizan e
independientemente de que el material original tenga cadenas alifaticas o aromaticas, se
origina un sistema planar de moléculas tipo benceno condensadas, formandose asi un
sélido como resultado de las uniones C-C entre planos vecinos. Desde 400 hasta 700 °C
estos sistemas condensados crecen gradualmente, pero todos los atomos periféricos
estan unidos por enlaces quimicos a atomos de hidrégeno o grupos hidrocarbonados,
estas sustancias tienen alta resistividad eléctrica. Entre 700 y 800 °C, muchos de los
atomos de hidrégeno y los grupos hidrocarbonados son eliminados, dejando pequefios
cristalitos con estructura similar al grafito lo que coincide con una drastica reduccién de la
resistividad eléctrica o un mayor ordenamiento que puede ser observado por Difraccion
de Rayos X (XRD).

Si la carbonizacién se efectua por encima de 1000 °C, la reactividad disminuye, pues se
destruyen los centros activos en la superficie, el numero de atomos en las aristas es
reducido por reordenamiento, las dislocaciones desaparecen y los heteroatomos
abandonan la estructura en gran medida por desvolatilizacion de compuestos de
Nitrogeno y Oxigeno (Van Heek, K.H., 1991), sobre todo por debajo del 50 % de pérdida
por combustidn. De igual forma a altas temperaturas el proceso es rapido y el rendimiento
de carbon es menor. Como plantea (Miguez, 2012) y coincidiendo con sus criterios, los
factores influyentes en el rendimiento y calidad del carb6on vegetal o activado son: las
propiedades fisicas y composicion del material a utilizar, la temperatura de operacién y el

proceso empleado.
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1.4 CARACTERISTICAS GENERALES DE LOS CARBONES ACTIVADOS.

El area superficial

Segun (Rodriguez, 2004) es la extensiéon de la superficie de los poros desarrollada dentro
de la matrix del carbon, se determina mediante la adsorcion de nitrogeno gaseoso a 77K
bajo alto vacio, es el indicador primario del nivel de actividad, asumiendo que a mayor
area superficial, mayor numero de puntos de adsorcion disponibles. Hay por tanto un valor
optimo de superficie-microporosidad-grado de activacion adecuado a cada proceso de

aplicacion.

Los radios porales

La determinacion de la distribucion de los poros es una forma extremadamente util de
conocer en el comportamiento del material, la IUPAC define la distribucion de radios
porales en microporos (r < 1nm), Mesoporos (r=1 — 2,5 nm), Macroporos (r >25 nm).
(Menéndez, 2006) plantea que los Macroporos son los encargados de servir como via de
entrada al carbon activado, los Mesoporos realizan el transporte y los microporos la
adsorcion. En principio, cabria pensar que, a mayor superficie especifica mejores seran
las caracteristicas adsorbentes del carbdn activado; puesto que también debe tener un
mayor numero de centros para retener el adsorbato. Sin embargo, esto no siempre es
cierto, pues se debe tener en cuenta el posible “efecto de tamiz molecular”. Asi,
dependiendo del tamafio de las moléculas del adsorbato puede suceder que éstas sean
mayores que algunos de los poros y por tanto no toda la superficie sea accesible a dichas
moléculas. Por otro lado también hay que tener en cuenta tanto la geometria del poro
como la del adsorbato. Por ejemplo, determinadas moléculas pueden penetrar en poros
con geometria del “tipo rendija” y no hacerlo en poros de dimensiones similares y
geometria cilindrica.

Por lo antes expuesto se concluye que una elevada superficie especifica con una buena
distribucion de tamanos de poros que la hagan facilmente accesible al adsorbato, es una
condicion necesaria pero no suficiente, para optimizar la preparacion de un carbon

activado (anexo 3, figura 1.3).
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El tamario de la particula

(Oviedo, 2012) plantea que cuanto mas fino es el tamafno de la particula de un
determinado carbdn activado, mejor es el acceso al area superficial y mas rapida es la
tasa cinética de adsorcion. Una eleccion cuidadosa del tamafo de las particulas puede

proveer significativos beneficios operativos.

indice del azul de metileno.

El indice del azul de metileno es una medida de la porosidad del carbéon activado,
mediante la adsorcion del azul de metileno en solucion por éste y junto al indice de yodo,
es uno de los métodos mas utilizado y practicos para la caracterizacion de los carbones
activados. Se puede observar que cuando el grado de activacion es bajo, la
microporosidad es tan estrecha que la superficie no esta totalmente disponible para la
retencion del azul de metileno, por tener un tamano molecular de 0.84 nm, mayor que el
de una fraccion de los microporos. La ausencia de microporos de mayor tamafo y de
mesoporos hace que las cantidades retenidas de azul de metileno sean practicamente
despreciables hasta que no se alcanza el 30% de activacion. Las dificultades de acceso
de las moléculas de gran tamafo junto con la lentitud con la que transcurre el proceso de
adsorcion hacen que en la decoloracion se utilice carbon muy activado en polvo,
operando de manera discontinua, mientras que para eliminar fenoles se prefiera un lecho
de carbdn granular microporoso, por el que pasa el efluente continuamente (Rodriguez,
2002).

La densidad aparente

La densidad aparente de un material granular (p,) es la masa de material
correspondiente a la unidad de volumen ocupado por el mismo. Siempre es menor que la
densidad de las particulas, debido a los espacios huecos existentes entre las particulas
que forman el conglomerado; aunque la diferencia determinada por estudios de diferentes
autores demuestran, que no es representativa. (Rosabal, 2006). La densidad aparente es
muy utilizada en términos industriales, debe considerarse cuando se deban llenar

volumenes fijos, puede tener implicaciones comerciales.
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La misma puede determinarse experimentalmente pesando la masa del carbon y
midiendo el volumen ocupado por este, en una probeta aforada. Si se supone que la
densidad del fluido alojado en los espacios huecos (aire) es despreciable en comparacion

con el de las particulas, el valor de densidad aparente puede calcularse mediante la

expresion:
d = Ec.1.1
= — c.1.

P \%

Donde: (m- masa del material, V- volumen ocupado por el material pesado).

1.5 USOS DEL CARBON ACTIVADO EN LA FILTRACION DE AGUARDIENTE.

En la industria quimica el carbon activado por su capacidad de adsorcién, es uno de los
adsorbente mas utilizado hasta el momento. (Oviedo, 2012) expone que son de utilidad
para quitar vapores de aceites, sabores, olores y otros hidrocarburos del fluido que se
desee filtrar.

Desde el punto de vista medioambiental y muy ligado a la industria quimica, (Miguez,
2012) plantea que es util en la eliminacién de contaminantes del aire, como de flujos de

agua implicados en los procesos industriales.

Su uso en la filtracién del aguardiente, segun (Falconi, 1997), juega un papel importante,
pues es uno de los factores que influyen en la calidad del mismo, ademas de la cafa, la
fermentacion y la destilacion. El material adsorbente utilizado, elimina sustancias no
deseadas, las cuales agregan olores y sabores un tanto desagradables, que afectan

directamente el bouquet del aguardiente.
1.5.1 Parametros de calidad del aguardiente.

Segun (Muioz, 1996) se entiende por aguardiente, todas las bebidas alcohdlicas de alta
graduacion, secas o aromaticas, obtenidas por destilacibn de mostos o pastas
fermentadas, pueden ser de granos, cafa, papa u otros. Esta palabra se deriva del
término latin "agua ardens" con el que designaban al alcohol obtenido por medio de la

destilacion.
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Uno de los aguardientes simples, es el aguardiente de cafia de azucar el cual se obtiene
de subproductos de la industria azucarera o bien directamente del jugo de la cafa
(Cordovi, 1988). Este ha formado parte de la composicién del ron cubano que nos ha
representado a nivel internacional durante siglos, el cual ha ganado prestigio y
reconocimientos por su buen bouquet, gracias a ese sabor caracteristico que aporta el

aguardiente de cafa.

Dentro de los principales parametros de calidad del aguardiente se encuentran: el grado

alcohdlico, la acidez total, las caracteristicas organolépticas y la apariencia.

Segun las normas cubanas (NC 290: 2007, NC 291: 2009 y el Procedimiento Analitico de
Evaluacion Sensorial (PAES)) referentes a este producto, establece que la apariencia
después del filtrado debe ser limpia e incolora, que no deben detectarse aromas, ni
sabores extrafios a la naturaleza del aguardiente, por otra parte que la acidez total
expresada en gramos de acido acético por 100 L de muestra debe ser como maximo

igual a 3 y que el grado alcohdlico debe encontrarse entre 54-55 °GL.

1.6 CONCEPTOS BASICOS DE ESCALADO, DISENO Y CONFECCION DE UN FILTRO
EMPACADO CON CARBON ACTIVADO.

El escalado se hace modificando un resultado medido por un factor que involucra, entre
otras cosas, la relacion de las dimensiones lineales del modelo y el prototipo. (Brizuela,
1985) plantea que para llevar a cabo un escalado se combinan diferentes técnicas que
van desde el analisis matematico hasta la comparacion de las correlaciones existentes de
los resultados obtenidos del modelo experimental, incluyendo los experimentos a escala
pequeia. Dentro de los métodos de escalado varios autores plantean como principales a:

el Principio de Similitud, el Modelos y “"Mckups™" y la Modelacion Matematica.

El Principio de Similitud o de Semejanza involucra las relaciones entre sistemas de
diferentes tamafios. La similitud se representa generalmente por grupos adimensionales,
que caracterizan los fendmenos del proceso y que permanecen constantes durante el

escalado. (Gonzalez, 2005).
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En la ingenieria quimica se utilizan cuatro tipos de similitudes: geométrica, mecanica,

térmica y quimica.

Criterio de similitud geométrica: se supone que existen dos cuerpos cuyos puntos son

correspondientes si sus coordenadas espaciales estan relacionadas similarmente o sea:

—==—=—==e Ec.1.2

Donde: le - relacion lineal de escala.

Por otra parte se tiene que segun (Granger, 1967) la filtracién es la operacién en la que
una mezcla heterogénea de un fluido y de las particulas de un sélido, se separa en sus
componentes, gracias al curso de un medio filtrante que permite el paso del fluido, pero
retiene a las particulas de sdlido. Esta operacion implica, por tanto, el flujo de fluidos a
través de medios porosos y se efectua en los aparatos denominados filtros, estando

estrechamente relacionada con el fendmeno de adsorcion.

La adsorcion corresponde a la transferencia de una molécula de la fase liquida hacia la
fase solida. Este fendmeno obedece a las leyes de equilibrio entre la concentracién en
fase liquida y la concentracion en fase solida, sobre la superficie del material adsorbente.
(Glasstone, 1968).

(Kasatkin, 1987) explica que, la adsorcion de un soluto se efectua segun una sucesion de

cuatro etapas cinéticas:

o Transferencias del soluto desde el seno de la fase liquida hacia la pelicula liquida
que rodea el adsorbente. Esta transferencia se hace por difusion y/o conveccion.

o Transferencia del soluto a través de la pelicula liquida hacia la superficie del
adsorbente. Caracterizada por el coeficiente de transferencia de masa global externa (Kf),
parametro inversamente proporcional a la resistencia ejercida por la pelicula externa a la
transferencia de masa. El espesor de esta pelicula externa, &delta, y Kf dependen de las

turbulencias existentes en el interior de la fase liquida.
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o Difusion del soluto en el grano, bajo los efectos del gradiente de concentracion.
Esta difusion puede hacerse: en estado libre, en el liquido intraparticular (el coeficiente de
difusién porosa, Dp, caracteriza esta migracion); o en estado combinado, de un sitio de
adsorcion a otro adyacente (el coeficiente superficial, Ds, es especifico de esta etapa).
Algunos autores no establecen una diferencia entre estos coeficientes y los agrupan en
uno solo, Defc, Coeficiente de Difusion Efectiva.

o Adsorcion propiamente dicha. Este fendmeno corresponde al sistema de mas baja
energia y se caracteriza por las interacciones soluto—soporte, que pueden ser de dos
tipos: la adsorcidn fisica (fisiosorpion) que se basa en las fuerzas intermoleculares débiles
(Van der Waals o electrostatica), cuyos efectos son reversibles, y la adsorcion quimica
(quimiosorcidon) que se basa en las fuerzas de naturaleza covalente, cuyos efectos son
casi siempre irreversibles. La existencia de tales enlaces supone la presencia de sitios
reactivos. Siempre intervienen simultaneamente los dos fendmenos, pero la fisiosorpcion

parece ser el mecanismo preponderante.

Estas etapas se efectuan en serie siendo la mas lenta la que impone la cinética. Para la
mayoria de los autores, las etapas uno y cuatro son rapidas; por lo tanto, es la
transferencia de masa a través de la pelicula y de difusién en el interior del grano
(superficial y poroso) las que controlan la cinética de adsorcién. Por lo que la velocidad de

adsorcion esta condicionada a la velocidad del fluido a través de la cama (Granger, 1967).

Segun (Gonzalez, 2005) los coeficientes de transferencia de masa (Ks, Ks y Kra), para los
diferentes mecanismos se presentan de modo semejante a otras operaciones de

transferencia de masa en sistemas fluido-sélido. La expresion para determinar K, es:

acas Kfa
= (Ca—Ca ) Ec.
ot 1-¢
1.3

El coeficiente de transferencia de masa global (K:,) se relaciona con los coeficientes de
transferencia de masa locales (K- en la fase del fluido y Ks- en la fase sdlida), por medio

de la expresion:
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=14 - Ec. 1.4
Kfa  Kf = m+Ks«(—¢) ¢t

Donde: Ca -concentracion de A en la fase del fluido, Cas — concentracion de A en la

fase solida, Ca - concentracion de la fase del fluido que se encuentra en equilibrio

con el sdlido, € — fraccidon desocupada del lecho (porosidad) y m — pendiente que se

obtiene a partir de la isoterma de equilibrio.

Estos coeficientes se pueden predecir para los lechos rellenos usando los métodos que
se relacionan en dicha bibliografia, correlacionados en términos del factor j de Chilton y
Coulburn. En la literatura consultada (Gonzalez, 2005) plantea que, una de las
expresiones que resumen la mayor parte de los datos experimentales que se obtuvieron
antes de 1977, para la transferencia de masa entre particulas y fluidos en lechos fijos,
fueron reanalizados y correlacionados por Dwiredi. Proponiendo una correlacion sencilla,

tanto para gases como para liquidos, en lechos rellenos en términos del factor j.

0,765 0,365

€] = 26052 + 260386 Ec.1.5

El nuimero de Reynolds, en la ecuacion anterior, se extrae en términos de velocidad
superficial como:
v*xp*D

Re = Ec. 1.6
u

Su ecuacion es valida en el rango de 0.01< Re< 15000 y correlaciona datos con una

desviacion media de 17.95%.

Por lo antes expuesto, se designa al numero de Reynolds como régimen de cambio para

el caso en estudio.

La revision de literatura actualizada y de textos basicos permite concluir para el siguiente

estudio que:
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CONCLUSIONES PARCIALES.

. La céascara del fruto de la Jatropha curca L. y la madera del Marabu pueden ser
convertidos fisica y/o quimicamente en carbones activados.

. El indice de azul de metileno es una propiedad de los carbones activados que indica el
grado de activacién y el poder de adsorcion de estos.

. En el proceso de filtracion del aguardiente, el carbon activado utilizado como
adsorbente influye en la calidad del mismo.

. Haciendo uso del Principio de Semejanza y del numero de Reynolds como régimen de
cambio, se puede disefar y confeccionar un modelo similar al filtro utilizado en la

Ronera de Cardenas.
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CAPITULO 2. MATERIALES Y METODOS.

Cuba cuenta con recursos valiosos que deben ser estudiados y experimentados porque
pueden ser la solucion a problemas existentes en diferentes industrias. El trabajo
coordinado de las universidades, con esas entidades, se ha convertido en una opcion
valida para cumplir estos objetivos. Un ejemplo es el caso estudio que aqui se expone, el
que se realiz6 de conjunto con la Universidad de Matanzas “Camilo Cienfuegos”, La
Ronera Cuba Ron del municipio de Cardenas y la Estacion Experimental de Pastos y
Forrajes: “Indio Hatuey”. Entre todos generosamente aportaron los materiales, métodos

investigativos y recursos necesarios para llevar a cabo con éxito el presente trabajo.
Para el cumplimiento del Objetivo General son desarrolladas las siguientes etapas:

e Obtencion de los carbones activados: CAJC y CAMM.
e Caracterizacion de los carbones activados: CAJC y CAMM.
e Disefio y confeccion del filtro de cama fija a escala piloto.

e Determinacién de los parametros de calidad del aguardiente.
La metodologia a seguir, para lograr lo antes expuesto es descrita a continuacion.
2.1 CARACTERIZACION DEL PROCESO TECNOLOGICO.

La Corporacion Cuba Ron SA., tiene un total de 5 fabricas de ron o Roneras; ubicadas en
los siguientes territorios: Villa Clara, que es la central, Santiago de Cuba, Santa Cruz del
Norte, San José que es mixta y Cardenas ubicada en la zona norte del municipio, en el
Consejo Popular de la Marina. Esta ultima es la de menor volumen de produccién, con un
plan anual de 720000 L.

2.1.1 Descripcion del proceso de fabricaciéon de rones.

La descripcion del proceso tecnoldgico de la fabricacion de rones permite un mejor
entendimiento de la etapa en que se realiza el estudio y del equipo que se disefia y

confecciona posteriormente. En la figura 2.1 se muestra el diagrama de flujo del proceso.
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Aguardiente fresco

Recepcién.

H 2 O desmineralizada.

R 2
Disolutor.

Productos adicionales y
agua desmineralizada.

Filtro 1] [Filtro 2 Filtro 3

|

Almacenamierfto.

Embotellamiento

Tanquae

fabricacion.

Figura 2.1 Diagrama de flujo del proceso de fabricacion de los rones.

Como se aprecia el proceso consta de nueve etapas fundamentales:

1. Recepcion: Esta etapa tiene como objetivo recepcionar el aguardiente fresco con 75
°GL. Se toman muestras y segin la norma cubana NC 291 del 2009 debe
garantizarse que la acidez total expresada en gramos de acido acético por cien
mililitros de muestra del aguardiente fresco recepcionado no sea mayor de 3.00. Se
utiliza para la recepcion un tanque de acero inoxidable con capacidad de 10000 L.

2. Afejamiento., El aguardiente recepcionado se deposita en barriles de madera con

capacidad de 180 L y se deja anejar por un tiempo el que depende del ron que se
vaya a fabricar posteriormente. Para el caso en estudio se utiliza aguardiente afiejo de

seis meses, el cual se utiliza en la fabricacion del caldo 70.




3.

5.

7.
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Dilucién. La etapa de dilucién tiene como objetivo disminuir el grado alcohdlico del
aguardiente afiejo que entra a 75-76 GL. Se mezcla el aguardiente afiejo con agua
destilada hasta alcanzar un valor de 54-55 GL. Esta operacion se lleva a cabo en un
tanque mezclador-disolutor con agitador mecanico, de capacidad de 11000 L. Se
toma muestra del aguardiente a 54-55 GL y se comprueba el grado alcohdlico segun
la norma cubana NC 290 del 2007.

Filtracion. Esta etapa se conoce comunmente por los trabajadores como destufado
del aguardiente. Es la de mayor importancia pues en ella se eliminan las impurezas,
olores y sabores no deseados del aguardiente. El mismo se pasa por cuatro columnas
de filtracion empacadas con carbén activado Norit Rox-0.8. Los filtros son de acero
inoxidable con 0.7 m de diametro y 2.30 m de altura. En su interior tienen un empaque
de carbdn activado con altura igual a 1.6 m, apoyado por un soporte de vidrio triturado
de 0.20 m de altura. A la salida de los filtros se toman muestras a las cuales se le
determina el grado alcohdlico, acidez total y pruebas sensoriales segun las normas
establecidas. El grado alcohdlico en el aguardiente no debe variar entre la entrada y la
salida del filtro y debe ser de 54-55 GL. La acidez total expresada en gramos de acido
acético por cien mililitros de muestra varia en dependencia del tiempo de afiejamiento
del aguardiente y no existen valores normados de esta, pero la norma establece que
la diferencia entre el valor de la entrada y salida del filtro no debe ser mayor de 5. La
evaluacion sensorial del aguardiente a la salida del filtro se realiza a partir de un
patréon y se evalua de forma cualitativa y cuantitativamente por un panel sensorial de
cinco personas.

Almacenamiento. Tiene como objetivo esta etapa, almacenar el aguardiente filtrado.

Se utiliza para esto un tanque con capacidad de 10000 L, el cual recibe el aguardiente
que proviene de los 4 filtros.

Fabricacion. Esta es una etapa que depende del tipo de ron que se desee elaborar.
En ella se realizan las mezclas y adiciones de productos necesarios para obtener un
ron determinado. Es un area reservada y de estricto cuidado. Se realiza en los
tanques de fabricacion con 12000 L de capacidad.

Ajuste del grado alcohdlico. Esta etapa tiene como objetivo ajustar el grado alcohdlico

del ron fabricado. Se lleva a cabo adicionando agua desmineralizada al ron y

agitdndose continuamente la mezcla. Equipo utilizado: tanques de fabricacion.
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8. Reposo. Tiene como objetivo evitar el golpe alcohdlico y el picor. Se deja en reposo la
mezcla hidroalcohdlica durante una hora. Equipo utilizado: tanques de fabricacion.

9. Embotellamiento. Esta etapa no sera descrita, porque es considerada por la empresa

como otro proceso que responde a un nuevo diagrama de flujo. Si saber que el

objetivo principal es embotellar el ron fabricado con la calidad requerida.
2.2 OBTENCION DE LOS CARBONES ACTIVADOS.

Se explica la metodologia utilizada para obtener carbén activado de la cascara de la
Jatropha curca L. y de la madera del Marabu a través de métodos quimico y fisico,

respectivamente.
2.2.1 Muestreo y preparacion de la muestra.

Las muestras de cascaras y madera son amablemente donadas por la Estacion

Experimental de Pastos y Forrajes: “Indio Hatuey” del municipio de Perico, Matanzas.

Las cascaras de los frutos de la Jatropha curcas L., se secan al sol y su humedad se
determina segun lo planteado por Sluiter A., et al., (2003a). Las mismas se limpian,

retirandole los pedacitos de semillas, ramitas u otros residuos, de forma manual.

La madera del marabu se trocea de forma mecanica, se seca también al sol y se utiliza un

sensor marca Stanley para determinar su humedad.

El aguardiente utilizado para el estudio fue generosamente donado por el departamento

de fabricacién de ron, de la entidad Cuba Ron-SA, Cardenas.

2.2.2 Obtencién de carbén activado de la cascara de la Jatropha curcas L.

mediante un método quimico con H,SO,.

Para elaborar el carbdn activado a partir de la cascara del fruto de la Jatropha curcas, se
pesan 115 g de la misma y se embebe en 250 mL de H,SO, concentrado al 98% de
densidad igual a 1.84 g/mL, (relacion soélido-liquido= 1:4 en peso del acido), agitandola
hasta obtener una mezcla homogénea. Esta mezcla se situa en estufa (AISET® YLD-
6000 P\G2007ba, R.P. China), a una temperatura de 185+3 °C, durante 24h. El material
obtenido, ya carbonizado, se lava ocho veces con agua destilada y se sumerge en una

solucién de Na;HCOj3 al 5% durante 16h, para remover los acidos residuales.
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Luego se lava 5 veces mas con agua destilada y se pone a secar en la estufa a 105 °C
por 8 h (Kumar, 2009). El material carbonizado se tritura y tamiza a un tamafo de
diametro de particula igual a 0,8 mm. El carbén obtenido se nombra como, carbon

activado de cascara de Jatropha curcas (CAJC). Figura 2.2.

Cascaradela |
Jatropha
curcas.

Mezclado [ Acido sulfarico (98 %).

|
Tratamiento térmico.

T=185,1=24 h,P=1 atm
)

Agua destilada. —| Enjuagar.
)
Na,HCO4(5%) | neutralizar

J

Secado.

J
| Triturado. |

Tamizado. | CAJC.

Figura 2.2 Esquema de la obtencion del CAJC.

2.2.3 Obtencion de carbon activado de la madera del Marabu mediante un método

fisico (gasificacion controlada).

El proceso de gasificacion controlada de la madera, tiene como funcion principal la
obtencion de energia eléctrica, obteniéndose como residual agua y un sélido carbonizado,

siendo este ultimo objeto de estudio del presente trabajo.

El reactor utilizado fue el gasificador de biomasa y su grupo electrogeno de 20 kW que se
encuentran situado en la Estacién Experimental de Pastos y Forraje “Indio Hatuey (EEPF-

IH), municipio de Perico, Matanzas.

Se determina la humedad de la madera, ya que la misma no debe exceder del 15 %. Se
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toma 75 kg de madera y se introduce al reactor por la parte superior, durante 2:15 h. El
residuo obtenido es un material carbonizado, que se seca en la estufa a 105 °C por 8 h.
Posteriormente se tritura y tamiza hasta un diametro de particula igual a 0,8 mm. El
mismo se limpia con vapor de agua a 151°C, con el objetivo de eliminar gases residuales.
El carbdén activado obtenido es llamado en lo adelante: carbon activado de la madera de
Marabu (CAMM).

Carbonilla, residuo del gasificador.
|

Secado.
|
Triturado
|
Tamizado
)

Tratamiento con vapor de agua. T=151 .
t =30 min.
l
CAMM.

Figura 2.3 Esquema de la obtencién del CAMM.

La seleccion de este tipo de biomasa se basa en su alta eficiencia energética, (Ramirez
2011), objetivo fundamental del proceso de gasificacion. Ademas, su gran disponibilidad
constituye la mejor fuente a utilizar y su uso garantiza la limpia de terrenos infectados con
esta plaga.
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2.2.4 Porcentaje de rendimiento de los métodos utilizados en la obtencién de los
carbones activados: CAJC y CAMM.

El porcentaje de rendimiento para cada método de obtencién se determina segun la

expresion:
%Rend = "2+ 100 Ec. 2.1

Teniendo en cuenta que:
mi = mh * (ST/100) Ec.2.2

Donde: ms — masa seca final, m;— masa seca inicial, mh — masa humeda pesada y ST —

porcentaje de solidos totales.
2.3 CARACTERIZACION DE LOS CARBONES ACTIVADOS: CAJC Y CAMM.

Para llevar a cabo esta etapa se tienen en cuenta algunas de las caracteristicas generales

de los carbones activados que permiten evaluar su calidad y poder de adsorcion.
2.3.1 Determinacion de Humedad.

La humedad de las muestras se determinan por gravimetria (T=105+3°C), haciendo uso
de una estufa (AISET® YLD-6000 P\G2007ba, R.P. China) y una balanza analitica
(Sartorius BP 615, Alemania), segun lo planteado por Sluiter A., et al., (2003a). El
contenido de solidos totales y de humedad se calcula utilizando las siguientes

expresiones:

_ (MS+MC)-MC
- MH

ST * 100 Ec.2.3

_ 1-(MS+MC)-MC
MH

H * 100 Ec.2.4

Donde: (H- porcentaje de humedad; MS-Masa de la muestra seca; MC-Masa de

cristaleria; MH-Masa de la muestra humeda).
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2.3.2 Determinacion de Cenizas.

La determinacion de cenizas se realiza con el objetivo de cuantificar el contenido de
componentes minerales presentes en la muestra. Para ello, la muestra se introduce en un
horno o mufla (YUP XIN® SX2, R.P. China) a 550 °C para incinerar, convirtiéndola en
cenizas. Posteriormente se coloca en desecadora con el objetivo de atemperar la muestra
y se pesa en balanza analitica (Sartorius BP 615, Alemania). El método se repite hasta
lograr peso constante con una precision de +/- 0,005 (Sluiter A., et al.,, 2003b). El

contenido de cenizas (C) se calcula utilizando la siguiente expresion:

w2
C = ——=—*100
Wis(5o)
Ec.25

Donde:(W4 -masa inicial de la muestra, W, - masa de cenizas, C — porcentaje del

contenida de cenizas).
2.3.3 Determinacion de la densidad aparente.

Para la determinacion de la densidad aparente se toman siete muestras de cada carbdn
activado, se pesan en balanza analitica y se divide esta masa entre el volumen ocupado

por las mismas en una probeta aforada (Rosabal, 2006).

La densidad aparente, siempre muestra un valor menor al de la densidad real de
particulas, debido a la pelicula de agua situada entre las particulas del carbén activado
aunque la diferencia entre ambas no es representativa, segun estudios de diferentes
autores (Rosabal, 2006).

2.3.4 Determinacion del indice de azul de metileno.

El indice de azul de metileno permite establecer una comparacion entre cada carbon en
estudio, donde se mide la cantidad de miligramos de azul de metileno adsorbido por
gramo de carbon (indice de azul de metileno) y el porcentaje de adsorsién. También es el
parametro que permite determinar si en la superficie del carbon hay formacion de

microporos y en qué grado. Este analisis se realiza segun (Kumar, 2009).
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Se toma una muestra y dos réplicas de los carbones activados en estudio: Norit Rox 08,
CAJC y CAMM, con un peso de 1g cada uno. Las cuales se mezclan y agitan en una
solucion de azul de metileno a una concentracion exacta de 5,03 mg/L, determinada por

una curva patrén.

Las disoluciones se dejan en reposo, tomandose una porcidn de ellas a diferentes
intervalos de tiempo, filtrandolas y midiendo la absorbancia del azul de metileno en un
espectrofotometro (spectrophotometer de UV-Vis Alemania) a 663 nm. Se realizan las
primeras 12 lecturas cada 20 minutos, luego se deja 12h en reposo y se repite la lectura

cada 20 minutos, tres veces mas. Las lecturas se realizan hasta alcanzar el equilibrio.

Las cantidades adsorbidas por cada carbon se calculan a partir de las concentraciones
final e inicial del azul de metileno en la disolucion. Se toma como concentracion final la

concentracion de equilibrio. Se determina el porcentaje de adsorcidén segun la expresion:

%Ads. = C";CB %100 Ec.2.6

i

Donde (Ce - es la concentracion de equilibrio de la disolucion y C; concentracion inicial).
2.4 DISENO Y CONFECCION DE FILTROS EMPACADOS CON CARBON ACTIVADO.

Se realizan, a escala inferior, dos modelos de filtros de configuracion semejante al
utilizado en la industria. Unidades primarias de investigacion que permiten confirmar o

rechazar la utilidad de los carbones activados en el destufado del aguardiente.

El primer modelo se utiliza para estudiar, a nivel de laboratorio, la influencia de los
adsorbentes: CAJC, CAMM vy Norit Rox-08, sobre la acidez total del aguardiente

determinandose, la altura minima de empaque con que se obtiene el valor normado.

El segundo modelo se disefia y confecciona a partir del prototipo industrial, haciendo uso

del Principio de Semejanza.

En este se determinan los parametros de calidad (grado alcohdlico, acidez total y pruebas
sensoriales) del aguardiente afiejo de seis meses, filtrado con el carbon activado

seleccionado, segun los resultados obtenidos del primer modelo.
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La evaluacién sensorial es un parametro que requiere de mucho volumen de aguardiente
para poder realizarse, razon por la cual se realiza en este sequndo modelo y no en el

primero.

2.4.1 Confeccidon de seis mini-columnas de vidrio empacadas con los carbones:
CAJC, CAMM y Norit Rox-08 (primer modelo).

Se montan seis columnas de vidrio con un diametro de 25mm y en la parte inferior tienen
una valvula que permite controlar el flujo. Se rellenan a una altura de carbén de 9cm cada
una. Se pasa por las columnas agua destilada y después alcohol a 55 GL, con el
proposito de lavar los carbones activados en estudio. Luego el aguardiente a 54,5 GL es
pasado también por las columnas hasta lograr eliminar la diferencia de grado alcohdlico
entre la entrada y la salida. Posteriormente se toman las muestras para determinar la
acidez total expresada en gramos del acido mayoritario por 100 L de muestra; segun la
NC 291-2009. A partir de estos resultados se aumenté o disminuy6 la altura del empaque
de carbodn, buscando determinar el valor de altura minimo que garantice la acidez

normada (3,00) para aguardiente fresco.

2.4.2 Diseiio y confeccion de un filtro empacado con carbén activado (segundo

modelo).

Haciendo uso de los resultados obtenidos del primer modelo y tomando uno de los filtros
de la fabrica como prototipo, se disefia y confecciona el segundo modelo. Los materiales
de construccion utilizados son de iguales caracteristicas al de los filtros utilizados en la
industria. El cuerpo es de acero inoxidable y el soporte de la cama de carbon es de vidrio
triturado. La parte superior es tapada y por debajo tiene una valvula que permite regular el

flujo.

Para construir el segundo modelo se utiliza el Principio de Semejanza haciendo uso del

criterio de similitud geométrica y el concepto de régimen (Brizuela, 1987).
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Para el caso en estudio la expresion utilizada es:

D
%

h
=—=le Ec.2.7
h

Donde: D y D" son los diametros del modelo y prototipo, h y h” las alturas de la cama de

carbon del modelo y prototipo, le - factor de escala.

Es la transferencia de masa a través de la pelicula y de difusion en el interior del grano
(superficial y poroso) las que controlan la cinética de adsorcion por lo que la velocidad de
ella, esta condicionada a la velocidad del fluido a través de la cama de carbén activado
(Granger, 1967), entonces se digna al numero de Reynolds como régimen de cambio para

este caso.

2.5 DETERMINACION DE LOS PARAMETROS DE CALIDAD DEL AGUARDIENTE
FILTRADO.

Se determinan los parametros que segun las normas cubanas son de caracter obligatorio

para evaluar la calidad del aguardiente a utilizar en el proceso de fabricacion de rones.
2.5.1 Medicién del Grado Alcohdlico.

Este analisis se lleva a cabo segun la NC 290: 2007. La cual establece el método de
ensayo para determinar el grado alcohdlico en alcoholes, aguardientes, bebidas

alcohdlicas preparadas o destiladas, vinos y cocteles.

El mismo se realiza las veces necesarias hasta desaparecer las diferencias de grado

alcohdlico entre la entrada y la salida del filtro y hasta alcanzar entre 54-55 GL.

En una probeta adecuada al tamafno del alcoholimetro y a la cantidad de la muestra, se
vierte el destilado, enjuagando la probeta primero con un poco del mismo. Se introduce
el alcoholimetro cuidadosamente junto con el termdmetro. El alcoholimetro debe flotar
libremente. Se aconseja que esté separado de las paredes de la probeta + 0,5 cm.

Estabilizar la temperatura y eliminar las burbujas de aire. Efectuar la lectura de ambos.
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La lectura se realiza a temperaturas diferentes de 20 °C (293 °K), por lo que se hace la
correccion segun la tabla del (Anexo B, normativo) de grado alcohdlico para la

temperatura a 20 °C.
2.5.2 Determinacion de acidez total.

Este analisis se lleva a cabo segun la NC 291: 2009. La misma establece el método de
ensayo para determinar la acidez total en bebidas alcohdlicas destiladas, alcoholes,

aguardientes, vinos, bebidas alcohdlicas preparadas y cocteles.

El método se basa en la neutralizacion de las funciones acidas totales titulables del
producto (excepto el acido carbdnico y el anhidrido sulfuroso), mediante la adicion de un
hidroxido alcalino, en presencia de un indicador de neutralizacion, cuyo cambio de color

evidencia el punto final de la reaccion.

Para bebidas alcohdlicas destiladas, aguardiente y alcohol se realiza de la siguiente

manera:

En un frasco conico de 500ml se vierten 250ml de agua destilada, se le afiaden 2 6 3
gotas de solucion indicadora de fenolftaleina al 1 % y se neutraliza con hidréxido de sodio
0,01 mol/L; a esta agua neutralizada se le agregan con pipeta 25ml de la muestra (en los
casos que se produzca una solucion tan oscura que no se aprecie el punto de viraje
puede disminuirse el volumen de muestra hasta un minimo de 10) y se valora con
solucion de hidroxido de sodio 0,01 mol/L, hasta color rosado, similar al alcanzado

durante la neutralizacion del agua.
Expresion de los resultados

El contenido de acidez total de la muestra (A) expresada en g del acido mayoritario (acido
acético) por 100 L de muestra se calcula por la formula siguiente:
V1N

Atm = x F Ec.2.8
V2

Donde: Atm - Acidez total de la muestra expresada en g del acido mayoritario /100 L de

muestra.
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V1 - Volumen de la soluciéon de hidroxido de sodio en litros
N-Normalidad de la solucién de hidroxido de sodio
V2 - Volumen de la porcion de ensayo en litros

E - Factor que considera el equivalente gramo del acido mayoritario multiplicado por 1000

cuyo valor es para:

Acido acético = 6000

Acido tartarico = 7500

Acido citrico = 7000

2.5.3 Evaluacién Sensorial.

El Procedimiento Analitico de Evaluacién Sensorial (PAES) se basa en la evaluacion de
los defectos de cada uno de los atributos que conforman cada una de las caracteristicas

organolépticas, mediante escalas estructuradas de 5 puntos.

La evaluacion se realiza en un modelo elaborado por familia de producto, teniendo en

cuenta la ficha descriptiva correspondiente para el que se esté analizando.

La puntuacion se obtiene mediante la calificacion que merece cada atributo de acuerdo al
tipo de defecto y la intensidad con que se percibe. Los defectos se clasifican considerando el

grado de afectacion que producen a una intensidad prefijada. (Tabla 2.1 anexo 4).

La puntuacién promedio mas baja obtenida por algun atributo influira decisivamente en la

calificacion final.
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CAPITULO 3. ANALISIS Y RESULTADOS.

En este capitulo se realiza un analisis de los resultados obtenidos segun la metodologia
planteada en el capitulo anterior. Se analiza el rendimiento de cada método utilizado para
la obtencion de carbdén activado. Se compara el poder de adsorcion de los carbones
activados: CAJC y CAMM; con el Norit Rox-08. Ademas se determina técnicamente a
partir de la evaluacion de los parametros de calidad del aguardiente, cual de los carbones

en estudio es de utilidad en la etapa de filtracion.

3.1 ETAPA DE OBTENCION DE LOS CARBONES ACTIVADOS: CAJC Y CAMM.
Se analiza para cada método de obtencion aquellos aspectos de interés que son propios

de cada uno e influyen en el porcentaje de rendimiento de estos.

CAJC.
Para el caso del CAJC el cual se obtiene por un método quimico con acido sulfurico, es el
primer carbon activado hecho en Cuba utilizando este tratamiento y la cascara del fruto de
la Jatropha curcas L. como materia prima principal segun consulta del estado del arte
sobre el tema.
El método quimico empleado en la elaboraciéon de CAJC, reporta un rendimiento del
53,6%, coincidiendo con (Kumar, 2009), quien obtiene en sus estudio un 50 % de
rendimiento, haciendo uso del mismo método aqui empleado y la misma materia prima.
Los métodos de activacidon quimica logran un mayor aprovechamiento de la materia prima
pero tienen como desventaja, que son mas contaminantes y costosos dependiendo del
agente quimico utilizado.
CAMM
En la gasificacion controlada a una temperatura alrededor de 900°C se produce con 75 kg
de madera un total de 66.2 kW y 8 kg de residuo carbonoso. En este método fisico el
rendimiento es de un 12.4 %, valor a de tener en cuenta si se conoce que es un residuo
del proceso.
El reactor o gasificador a su maximo rendimiento (98,8%), utilizando como biomasa el
marabu, produce 80.8 kW y 0,9 kg de residuo carbonoso para un total de 75 kg de
madera segun estudios realizados por Ramirez, 2011 ,por lo que si se tiene en
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cuenta que el carbén activado tiene un costo elevado en el mercado y que la diferencia
energética (14.6 kW) entre un rendimiento y otro no es elevada, es entonces importante
considerar la alternativa de producir energia y carbdn activado a su vez, con el proceso de
gasificacion controlada; coincidiendo con estudios realizados por Hall, 2011, quien plantea
que la obtencion de carbdon activado de marabu por gasificacion, es una tecnologia
potencialmente valiosa no solo para Cuba, sino para el resto de Latinoamérica.

Desde el punto de vista medioambiental tiene como ventaja que disminuye las emisiones
de gases con efecto invernadero a la atmésfera.

Por otra parte, segun un ejemplo de Ramirez 2011, para la generacion de 3 000 kWh en
el gasificador, trabajando a razén de un 98,8% de rendimiento, se utilizan 2412 Kg de
marabu lo cual se puede cortar con 4 obreros en 4 dias, limpiandose 0.24ha
aproximadamente a razon de 10 t/ha, las cuales quedarian listas para fomentar areas de

cultivos.

Haciendo uso de este ejemplo presentado por Ramirez 2011, se tiene que tener en
cuenta que utilizando la gasificacion controlada con un 87,6% de rendimiento, se
necesitarian 2719 kg de marabu para producir los mismos 3000 kWh, y a su vez se
obtendrian 337 kg de carbon activado, subproducto que puede ser utilizado como
adsorbente en diferentes procesos industriales. Ademas de que seria cortado por los
mismos 4 obreros, pero en 4.5 dias y quedarian 0.27 ha disponibles para sembrar.

Se encuentra también que, (Kumar, 2009), obtiene un 29% de rendimiento de carbon
activado mediante tratamiento fisico partiendo de cascara del fruto de la Jatropha curcas
L.

Por lo que se concluye que el porcentaje de rendimiento varia con el método de obtencién
y con el tipo de biomasa utilizada en el proceso.

Los porcentajes de rendimiento de cada método utilizado en el caso en estudio se

muestran en la figura 3.1.
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Figura 3.1 Porcentaje de rendimiento de los métodos de obtencion del CAJC y CAMM.

3.2 CARACTERIZACION DE LOS CARBONES ACTIVADOS: CAJC Y CAMM.

En esta etapa se discuten los resultados del porcentaje de humedad, contenido de
cenizas, densidad aparente, indice de azul de metileno y porcentaje de adsorcion que

tiene cada carbon activado en estudio.

Humedad, cenizas y densidad aparente.

La humedad del CAJC y del CAMM es de un 7.53% y 5.9%, respectivamente (tabla 3.1
anexo 5), ambos se encuentran en los limites establecidos, ya que se permite hasta un

10% de humedad segun Hernandez, 2000.

Con respecto al contenido de cenizas, el CAJC tiene un 10,4% y el CAMM 6,8% (tabla 3.2
anexo 6). Segun lo planteado en la bibliografia de Hernandez, 2000, el porcentaje en
cenizas permitido es de un 3%, comparado con este, los valores obtenidos son mucho
mayores; pero por otra parte son inferiores a los encontrados en estudios realizados por
Kumar, 2009 donde aparecen resultados hasta de un 12,5%. Por lo planteado
anteriormente, la diferencia de valores es atribuible a que la composiciéon en minerales de

la muestras esta influenciado por el método de obtencién y la biomasa utilizada.
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Los resultados obtenidos en la determinaciéon de la densidad aparente se muestran en la
tabla 3.3 y 3.4 de los anexos 7 y 8, respectivamente. El valor de 368 g/L correspondiente
al CAJC, es cercano al 330 g/L reportado por Kumar, 2009 en sus estudios de obtencion
de carbon activado hecho con la cascara de Jatropha curcas y el mismo método aqui

tratado.

El CAMM tiene una densidad aparente igual a 195 g/L, la cual no posee referencia
bibliografica para ser comparada. Siendo mucho menor que la del Rox-08 y CAJC. El bajo
valor de densidad aparente del CAMM nos indica un alto valor de porosidad coincidiendo
con los estudios realizados por Rodriguez, 2004 quien plantea que un elevado grado de

activaciéon conduce a un descenso de la densidad y la resistencia mecanica del carbén.

En el capitulo 1 se explica que la densidad aparente en el disefio de equipos de filtracidon
debe considerarse a la hora de llenar volumenes fijos porque tiene implicaciones
econdmicas. En el caso en estudio, las densidades de ambos carbones CAJC y CAMM
son inferiores a la densidad aparente del carbén activado Norit Rox-08, que tiene un valor
de 390 g/L.

En el epigrafe 3.6 referente al analisis economico se analiza la influencia de esta

propiedad sobre los costos.

indice de Azul de metileno.

El azul de metileno es un parametro de calidad de los carbones en estudio, (Wimonrat,

2011) que permite medir el grado de activacion y el poder de adsorcion de estos.

La curva patron que nos posibilita el calculo de la concentracion en equilibrio del azul de

metileno en las muestras analizadas (tabla 3.5, anexo 9) es:

ADbs.
0.148

conc.= (R?= 0.995) Ec. 3.1

Donde: CONC. — Concentracion del azul de metileno y ADS. — Absorbancia
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Figura 3.2. Curva patron del azul de metileno.

Partiendo de una disolucion de concentracion exacta de azul de metileno igual a 5,03
mg/L, se muestra las lecturas realizadas en el espectrofotometro cada 20 minutos y la
concentracion en equilibrio de cada carbon activado en estudio (tablas 3.6, 3.7 y 3.8,

anexos 10,11y 12).

Los carbones activados CAJC y CAMM tienen un indice de azul de metileno igual a
0.2514 y 0.2399 respectivamente. Mientras que el carbén activado Norit Rox-08 posee un
valor de 0.2402 apreciandose que no hay marcada diferencias entre uno u otro. Este
resultado permite estimar que el area superficial de los carbones activados: CAJC y

CAMM, tiene valores similares al utilizado en la entidad.

Con los resultados obtenidos se demuestra que en la superficie de los carbones CAJC y
CAMM hay formacién de microporos que garantizan la adsorcion. Los carbones CAJC y
CAMM tienen un alto grado de activacién y poder de adsorcion elevado, por lo que se
prevé un area superficial alta, debido a la relacion de proporcionalidad existente entre

estas caracteristicas.

Lo antes analizado coincide con (Rodriguez, 2004) quien plantea que los microporos (r<
nm) son los encargados de que se realice la adsorcién y cuando el grado de activacion es
bajo la microporosidad es tan estrecha que la superficie no esta totalmente disponible

para la
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retencién del azul de metileno por tener un tamafo molecular mayor que el de una
fraccidon de los microporos. Esto no ocurre a medios-altos grados de activacion, pues los
microporos se han ensanchado. La ausencia de microporos de mayor tamano y de
mesoporos hace que las cantidades retenidas de azul de metileno (con dimensiones
moleculares de al menos 0.84 nm) sean practicamente despreciables hasta que no se

alcanza como minimo el 30% de activacion del carbon.

Como se puede observar en la figura 3.3 los resultados del porcentaje de adsorcion de
azul de metileno por los carbones: CAJC y CAMM; son muy cercanos al del carbén Rox-

08. Incluso el CAJC tiene un porcentaje de adsorcion mayor que el Norit Rox-08.

97,5

97 96,9

96,5 I

95,56 95,43
95,5 f— ’ S

95 +—— —_ — —

94,5 T T )
Rox-08 CAMM CAIC

Figura 3.3 Porcentaje de adsorcion del azul de metileno por los carbones activados: Rox-
08, CAJC y CAMM.

(Kurniawan, 2011) plantea que, el tratamiento quimico con agentes oxidantes tales como:
acido nitrico, perdxido de hidrégeno, nitrato de hierro Il y tiosulfato de amonio podria
incrementar la cantidad de grupos acidicos superficiales, principalmente acidos
carboxilicos y anhidridos, lactonas y grupos fendlicos en menor cuantia. Los grupos
acidicos, especialmente los carboxilicos se enlazan a sitios basicos de los colorantes,
especialmente del azul de metileno, de aqui que la presencia de estos grupos podria

aumentar la capacidad de adsorcion de los carbones activados.
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Se justifica, por lo antes expuesto, el alto porcentaje de adsorcion de azul de metileno del
carbén activado fabricado en este trabajo, via reaccidén con un oxidante fuerte, sobre la

cascara de Jatropha.

Se resume en la tabla 3.9 la caracterizacion de los carbones activados Norit Rox-08,
CAJC y CAMM.

Tabla 3.9 Caracterizacion de los carbones activados Rox-08, CAMM, CAJC.

Caracteristicas. Carbén Carbén activado Carboén activado
activado CAJC. CAMM.
Norit Rox-08

Densidad aparente.(g/L) 390 369 195

% humedad 6 7 6

% Cenizas 3 10 7

% de adsorcion 95.6 97.3 95.4

indice de azul de metileno. 0.24 0.25 0.24

(g AM*/g CA**)

*AM: azul de metileno, **CA: carbdn activado.

3.3 Diseno y confeccion de los filtros empacados con los carbones activados:
CAJC, CAMM y Norit Rox-08.

En este epigrafe se determina técnicamente, cual de los carbones activados en estudio
puede ser utilizado en el proceso de filtracién del aguardiente, materia prima principal del

proceso de fabricacidén de rones.

3.3.1 Determinacion de la altura minima de carboén activado, para alcanzar la acidez

normada, (haciendo uso del primer modelo).
La acidez total para el aguardiente fresco segun la norma cubana NC 291- 2009 no debe
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exceder de 3,00 gramos de acido acético por 100 L de aguardiente fresco. Se muestran
en la tabla 3.10 del anexo 12, los resultados de acidez total del aguardiente filtrado a
diferentes alturas de empaque de carbdn, haciendo uso de las seis mini-columnas de

vidrio confeccionadas. A continuacion se presenta un resumen de la tabla 3.10.

Tabla 3.11 Resumen de la tabla 3.10, anexo 13.

Carbones en estudio.  Altura en (cm). Acidez total
(9/100mL de muestra).
Norit Rox-08 20 3
CAJC 2 15
CAMM 11 3

Los resultados son diferentes para cada carbon en estudio debido a que son hechos a
partir de biomasas y métodos diferentes. Se observa que para el caso del CAMM vy el
Rox-08 a medida que se aumenta la altura de la cama de carbén; disminuye la acidez.
Donde a una altura de 20 cm, la columna rellena con carbén Rox-08 alcanza la acidez
deseada, mientras que con la del CAMM se requiere solamente de 11cm. No
comportandose asi el CAJC, el cual al aumentar la altura aumenta la acidez y junto a esto
aparece un color amarillo en el aguardiente, evidenciandose una reaccion con los grupos

funcionales en la superficie del carbon.

Los resultados corroboran lo expuesto por Menéndez, 2006, la quimica superficial de un
carbon activado tiene naturaleza anfétera; esto significa que en la superficie del carbon
coexisten grupos superficiales de caracter acido y grupos superficiales de caracter basico
(Figura 3.4 anexo 14). El que un carbdn sea globalmente acido o basico dependera tanto
de la concentracion de estos grupos como de la fuerza como acido o base de los mismos,
por lo que se puede deducir que un carbon de tipo basico sera preferible para la adsorcion

de compuestos acidos, antes que un carbon de tipo acido y viceversa.
43

Con los resultados obtenidos se invalida técnicamente el CAJC para el proceso de

filtracion de aguardiente. Este afecta a parametros fisico-quimicos que son importantes en




la evaluacién de calidad del producto: la coloracion (amarillo fuerte) y la acidez total (15
g/100 L de muestra del aguardiente). Coincidiendo con (Rodriguez, 2004) el grado de
activacion y poder de adsorcion en los carbones activados es una medida necesaria pero
no definitiva para decidir sobre el uso o no de un carbon activado en la filtracion de
determinada sustancia, ya que la quimica superficial de los carbones influye directamente

sobre el adsorbato.

En el caso del aguardiente filtrado con CAMM, tiene una coloracion cristalina y brillante,
siendo este el color esperado. La acidez total expresada en gramos del acido mayoritario
por 100 L de muestra de aguardiente segun NC no debe ser mayor que 3 y este valor se
alcanza con una altura minima de CAMM igual a 11cm. La cual representa el 55% de la
altura utilizada con el Rox-08 para obtener los mismos resultados. Por el analisis realizado

se concluye que el CAMM es el mas adecuado para utilizar en el segundo modelo.

3.3.2 Diseno y confeccion de un filtro empacado con el carbén seleccionado

(segundo modelo).

A partir de los resultados anteriores se toma el CAMM para empacar el filtro disefado y

confeccionado, segun el criterio de similitud geométrica.

Conociéndose el diametro del prototipo industrial y del tubo de acero inoxidable disponible

para realizar el modelo se obtienen los siguientes resultados.
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Tabla 3.12 Dimensiones del segundo modelo.




Dimensiones Prototipo Factor Modelo Modelo

(m) (Industria). escala. parael Rox-08. para el
CAMM.

Diametro del filtro. 0.7 2.8 0.25 0.25

altura total 2.3 0.8 0.8

altura de la cama 1.6 0.57 0.31

de carbén

Altura del soporte 0.2 0.07 0.07

Partiendo de la igualdad entre los regimenes de flujo del modelo y el prototipo, la relacion

entre sus velocidades de flujo a través de la cama debe ser igual al factor de escala:

Re = Re’
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3.4 Determinacion de los parametros de calidad del aguardiente filtrado con
CAMM.

En este punto se exponen los resultados del grado alcohdlico, la acidez total y las
pruebas sensoriales del aguardiente filtrado con CAMM a escala piloto. Estos parametros
son utilizados para evaluar la calidad del aguardiente afiejo a utilizar en el proceso de

fabricacion de ron.

3.4.1 Medicion del grado alcohdlico.

El grado alcohdlico es un parametro que se mantiene sin variaciones durante la etapa de
filtracion. Es decir, tanto en la entrada del filtro como en la salida, el grado alcohdlico en
el aguardiente debe ser el mismo.

Se logra con solo un pase de aguardiente afiejo por la columna eliminar las diferencias del
grado alcohdlico, manteniéndose igual a 55GL tanto en la entrada como en la salida del
filtro.

Consideramos como unico inconveniente que el agua desmineralizada consumida para
lavar el CAMM es mayor que la utilizada para el lavado del Rox-08. Esto se debe a que el
CAMM es triturado manualmente y la etapa final de elaboracidén del carbén, que es el
acondicionamiento del mismo, no se lleva a cabo con los requisitos establecidos en las

literaturas consultadas, sino con los medios y equipos disponibles a nuestro alcance.

3.4.2 Determinacion de la acidez total en el aguardiente anejo filtrado con el CAMM.

La acidez total del aguardiente fresco puesto en barriles para afiejar, varia en
dependencia del tiempo de afejamiento. Segun consultas realizadas a Miguel Gil
Gonzalez ingeniero quimico que ocupa el cargo de jefe del laboratorio de la entidad donde
se realiza el presente trabajo, con mas de 20 afos de experiencia y que forma parte del
panel sensorial, no existe un valor exacto normado de este parametro; pero si se plantea,
que la acidez aumenta con el tiempo de afejamiento, debido al papel que juegan los
barriles en la fermentacion del mismo. Por lo tanto el aguardiente fresco recepcionado
tendra una acidez total menor que el aguardiente anejo. Ademas en la filtracion del
aguardiente afiejo la acidez total a la entrada es
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mucho mayor que en la salida. El rango de acidez total para el aguardiente afejo a la
salida del filtro es de 3 — 9 gramos de acido acético por 100 L de muestra.

Haciendo uso de la metodologia expuesta en el capitulo 2, se determina la acidez total del
aguardiente afiejo de seis meses, filtrado en la columna empacada con CAMM, donde los
resultados obtenidos se comparan con un patrén, el cual no es otro que la filtracidén con

Norit Rox-08. La tabla 3.13 muestra los resultados.

Tabla 3.13 Acidez total del aguardiente afejo de seis meses filtrado por los carbones
activados: Norit Rox-08 y CAMM.

Acidez total en g de Filtracion de Filtracion de aguardiente
acido acético/ 100ml de aguardiente con con

muestra. Norit Rox-08. CAMM.

A la entrada del filtro. 8,9 8,9

A la salida del filtro. 3,6 3,4

Diferencia entre la 53 5,5

entrada y la salida del

filtro.

No existen diferencias de acidez entre el aguardiente afiejo filtrado con CAMM 'y el Norit
Rox-08, ademas de que se encuentra el resultado entre los parametros establecidos. Por
lo que con respecto a este parametro el CAMM puede ser utilizado en la filtracién de

aguardiente.

3.4.3 Evaluacion Sensoriales del aguardiente anejo filtrado con CAMM.

Este andlisis es de gran importancia para garantizar la calidad del producto final (rones);
debido a que el aguardiente empleado en el proceso de fabricacion del ron, ocupa la
mayor proporcion y es el encargado de marcar el bouquet en el mismo. Aportando una
textura, sabor y olor caracteristico al ron cubano.
Con la evaluacion sensorial realizada por un panel de 5 personas calificadas y aprobadas
por la corporacion, se concluye como calificacion final cualitativa:
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aceptable y cuantitativa con un total de 15,5 puntos de 20 que es el maximo a obtener
(tabla 3.14, anexo 15). El inconveniente percibido por todos los panelistas fue el
desbalance en el olor y sabor a madera quemada. Esto se debe a que el CAMM fue
tratado con vapor de agua a 151 °C con el objetivo de eliminar este problema, pero el
equipo disponible y las condiciones existentes en esta etapa de acondicionamiento del
carbén no fueron las adecuadas segun la literatura consultada de Rivera, 2009 referidas
a utilizar vapor de agua entre 300 — 500 °C.

Se anexa al trabajo las fichas originales que muestran los resultados certificados por el

panel sensorial.

3.5 Analisis econdmico.

Por razones de tiempo no se cuenta con los datos necesarios para realizar un estudio
econdmico profundo pero con un simple analisis basado en la hipétesis de que el costo
del CAMM fuese el mismo del Norit Rox-08, carbén que tiene un reconocido prestigio

internacional, se muestra que es una solucién para el problema existente.

Al ser la densidad aparente del CAMM menor que la del Rox-08, su peso en masa a la
hora de ocupar un mismo volumen es menor. Es decir suponiendo la misma altura de
cama en el filtro para ambos carbones, se tendria un mismo volumen a ocupar pero pesos
diferentes a la hora de comprar. Por otra parte se demuestra en el segundo modelo que
para una altura de CAMM igual a 0.31 m se logra cumplir con los parametros de calidad
del

aguardiente filtrado. Representando el 55% de la altura a utilizar con el Rox-08. Ahora
bien, haciendo uso de la hipoétesis de que ambos carbones tengan el mismo precio de
7,32 $/kg y el mismo tiempo de vida util, para empacar un filtro se obtienen los resultados

mostrados en la tabla 3.14.
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Tabla 3.14 Comparacion econdmica de los carbones activados: Norit Rox-08 y CAMM.

Empaque Altura de Volumen. Densidad. Masa. Gastos por

de: lacama. (m’) (kg/m°) (Kg) consumo. ($).

(m)
CAMM 0.88 0.385 195 75 549.05

Rox-08 1.6 0.615 390 240 1756.80

Los resultados muestran que la densidad aparente y la altura de la cama de carbdn
influyen directamente sobre los costos, siendo favorables los valores reportados para el
CAMM.Se observa que los gastos por consumo del Norit Rox-08 son 3,2 veces mas que
el CAMM, resultado tentativo, que invita a realizar un estudio profundo de la propuesta

planteada en el presente trabajo.
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Conclusiones

Mediante la gasificacién controlada y el tratamiento quimico con acido sulfurico (98
%), se obtiene carbon activado de la madera de marabu y de la cascara de la
Jatropha curca L., respectivamente, con un poder de adsorcion mayor de un 95 %.
El carbon activado obtenido mediante el método quimico con acido sulfurico de la
cascara de la Jatropha curca L. (CAJC), no debe ser utilizado en la filtracion de
aguardiente, ya que altera los parametros fisico-quimico del mismo y a su vez la
calidad del producto final.

El carbon activado hecho de la madera de marabu (CAMM) obtenido mediante
gasificacion controlada puede ser utilizado como adsorbente en la etapa de
filtracion de aguardiente.

Técnicamente es posible sustituir el carbén Norit Rox-08 por el CAMM y producirlo

nacionalmente lo cual da respuesta a la hipétesis del presente trabajo.
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Recomendaciones

1- Profundizar en el estudio técnico- econdmico de los métodos de obtencion de los

carbones activados: CAJC y CAMM.
2- Realizar un estudio de adsorcién del CAJC, utilizando otro método de obtencién y

otro adsorbato.
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Anexo 2.

Figura 1.2 Fotos de la superficie de un carbén activado. (Kumar, 2009).




Anexo 3.

Superficie externa
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Figura 1.2 Representacion de los radios porales.
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Figura 1.1 Diferentes formas de presentacion de los carbones
activados.




Anexo 4.

Tabla 2.1 Calificacion de los atributos sobre la base de: los defectos, intensidad de

percepcién y grado de afectacion.

TIPO DE INTENSIDAD DE GRADO DE AFECTACION CALIFICACION
DEFECTO PERCEPCION
leve Muy Ligero Nada importante, presenta el valor sensorial 5
disenado.
Ligero Poco importante, poca afectacién en su valor 4
sensorial.
Moderado Mediana afectacidn en su valor sensorial. 3
Marcado Afectacion severa 2
Muy marcado Altamente afectado 1
grave Muy Ligero Poco importante, poca afectacién en su valor 4
sensorial.
Ligero Mediana afectacion en su valor sensorial. 3
Moderado Afectacion severa 2
Marcado Altamente afectado 1
Critico. Afectacion importante No se continda la

PERCEPTIBLE

Altamente rechazable

(hace al producto no apto para los fines

previstos)

evaluacion de la

muestra




Tabla 3.1. Valores de Humedad.

Anexo 5.

CAJC-1 57,7311 57,677 0,0541 7,72 7,53
CAJC-2 56,9539 56,9018 0,0521 7,33
CAJC-3 54,7414 54,6871 0,0543 7,53
CAMM-1 52,5377 52,4939 0,0438 6,24 5,99
CAMM-2 57,9793 57,9433 0,036 5,01
CAMM-3 59,7305 59,6829 0,0476 6,73




Anexo 6

Tabla 3.2 Valores del % de Cenizas.

CAJC-1 0,801 16,796 16,8881 0,0921 11,5 10,41
CAJC-2 0,7879 17,7507 17,8226 0,0719 9,12
CAJC-3 0,7574 15,5119 15,5921 0,0802 10,6
CAMM-1 0,7227 17,1173 17,0743 0,043 5,95 6,82
CAMM-2 0,7491 16,3291 16,2921 0,037 4,94
CAMM-3 0,7356 19,6213 19,5509 0,0704 9,57




Anexo 7.

Tabla 3.3. Mediciones de la densidad aparente del CAMM.

CAMM 1 5,71 0,03 190,33 195,63
CAMM 2 5,69 0,029 196,21
CAMM 3 5,69 0,029 196,21
CAMM 4 5,73 0,031 184,84
CAMM 5 5,66 0,027 209,63
CAMM 6 57 0,029 196,55




Anexo 8.

Tabla 3.4. Mediciones de la densidad aparente del CAJC.

CAJC 1 7,38 0,02 369 368,40
CAJC 2 7,4 0,0205 360,97
CAJC 3 7,33 0,019 385,79
CAJC 4 7,41 0,0205 361,46
CAJC 5 7,4 0,0205 360,97
CAJC 6 7,37 0,0198 372,22




Anexo 9.

Tabla 3.5. Valores de absorbancia para diferentes concentraciones del azul de

metileno.

1,5 0,246 0,246 0,245 0,25
2,5 0,38 0,382 0,381 0,38
5 0,744 0,743 0,746 0,74
6,5 0,916 0,915 0,915 0,92
7,5 1,128 1,132 1,129 1,13
8,5 1,281 1,282 1,279 1,28




Anexo 10.

Tabla 3.6 Valores de absorbancia del azul de metileno (5,0318 mg/L), en contacto

con los carbones activados, a diferentes tiempo.

0 0,744 0,744 0,744
20 0,666 0,656 0,675
40 0,604 0,585 0,620
60 0,533 0,203 0,569
80 0,456 0,140 0,473
105 0,394 0,090 0,397
125 0,334 0,053 0,336
150 0,286 0,023 0,288
170 0,266 0,023 0,271
185 0,257 0,023 0,263
200 0,250 0,256
220 0,217 0,214
1400 0,033 0,034
1420 0,033 0,034
1440 0,033 0,034




Anexo 11.

Tabla 3.7 Concentracion del azul de metileno en contacto con los carbones

activados: Rox-08, CAMM y CAJC, a diferentes intervalos de tiempo.

Tiempo Contacto con el Contacto con el  Contacto con el
(min). Rox-08. CAMM. CAJC.
0 5,03 5,03 5,03
20 4,51 4,57 4,44
40 4,09 4,19 3,96
60 3,61 3,85 1,37
80 3,08 3,20 0,95
105 2,67 2,69 0,61
125 2,26 2,27 0,36
150 1,93 1,95 0,16
170 1,80 1,83 0,16
185 1,74 1,78 0,16
200 1,69 1,73
220 1,47 1,45
1400 0,22 0,23
1420 0,22 0,23
1440 0,22 0,23




Anexo 12.

Tabla 3.8 Comportamiento del indice de azul de metileno.

rox-08 CAMM CAJC
0 0 0 0
20 0,53 0,46 0,59
40 0,94 0,84 1,07
60 1,43 1,18 3,66
80 1,95 1,83 4,09
105 2,37 2,35 4,42
125 2,77 2,76 4,67
150 3,10 3,08 4,88
170 3,23 3,20 4,88
185 3,29 3,25 4,88
200 3,34 3,30
220 3,56 3,58
1400 4,81 4,80
1420 4,81 4,80
1440 4,81 4,80




Anexo 13.

Tabla 3.10 Determinacion de la acidez total en el aguardiente filtrado a diferentes

alturas de cama de carbon.

Rox-08 9 1,6 4,4 2,8 6,72
6,2 8,9 2,7 6,48 6,64
10,5 13,3 2,8 6,72
15 15 17 2 4,8
18,3 20,3 2 4,8 4,8
21,6 23,6 2 4,8
20 1,4 2,6 1,2 2,88
3,9 5,2 1,3 3,12 2,96
6,6 7,8 1,2 2,88
CAMM 9 10,1 11,8 1,7 4,08
13 14,6 1,6 3,84 4,08
16,6 18,4 1,8 4,32
11 19 20,2 1,2 2,88
22,3 23,6 1,3 3,12 3,04
1,1 24 1,3 3,12
CAJC 9 4,3 10,8 6,5 15,60
10,6 17 6,4 15,40 15,44
4,2 10,6 6,4 15,40
15 15 22,1 7,1 17,04
4,5 11,5 7,0 16,80 16,88
15,7 22,7 7,0 16,80
4 3,2 9,3 6,1 14,64
12,1 18,4 6,3 15,12 14,8
18 24,1 6,1 14,64




Anexo 14.

Carboxilo : .
O OH Hidroxile . 4 onilo
H . OH Eter O ) grupo tipo

[l Lactona || quinona srupo tipo

Cromemno

Figura 3.4 Representacion esquematica de los principales grupos superficiales que
pueden encontrarse un carbén. La mayoria de estos grupos son grupos
oxigenados, debido a la tendencia de los carbones a oxidarse incluso a temperatura
ambiente. Los electrones deslocalizados de los orbitales 1 juegan un papel

importante en la quimica superficial de los carbones.




Anexo 15.

Tabla 3.11 Resultados de la evaluacion sensorial.




