P
1

]

LTAD
NG
QU MI(L-\

BENEMERITA UNIVERSIDAD AUTONOMA DE PUEBLA
FACULTAD DE INGENIERIA QUIMICA
COLEGIO DE INGENIERIA EN MATERIALES

“EVALUACION DE RESIDUOS DEL DESTILADO DE
ACEITE USADO DE MOTOR COMO MATERIAL
ADSORBENTE”

TESIS
Para obtener el titulo de:

INGENIERO EN MATERIALES

PRESENTA:
JOCELYN ITZEL SOTO GONZALEZ

ASESOR:
DR. MANUEL SANCHEZ CANTU

CO-ASESOR:
DRA. JUANA DEISY SANTAMARIA JUAREZ

FECHA: 12 ENERO DE 2023

®n
I AN
Ingefieria en Materiales



n
.0 "N
Ingenieria en Materiales

AGRADECIMIENTOS
Antes que nada, le agradezco a la vida y a Dios por permitirme concluir esta etapa,

por darme la sabiduria y guiarme a través de los afios, por llenarme de bendiciones,

experiencias, logros y fracasos que han contribuido a mi formacion.

Le agradezco inmensamente a mi madre por todo el apoyo, amor y motivacion que
me ha brindado en esta etapa y durante toda mi vida. Mamita chula nunca terminaré de
pagarte y agradecerte todo lo que has hecho por mi, gracias a ti soy la mujer que soy. Has
Ilenado mi vida de confianza y seguridad, siempre apoyaste e impulsaste cada uno de mis
proyectos, metas y anhelos. Hoy te entrego mi tesis, un logro que es por ti y para ti mamita.
Este solo es el inicio de una nueva etapa donde buscaré crecer y mejorar profesionalmente
y como persona para ser tan grande como ta, pues he tenido el mejor ejemplo de quien quiero
llegar a ser. Gracias por nunca dejarme sola, por no dejarme caer y tomar mi mano en todo

momento. Te amo con el alma Laura.

A mi papa, aquel hombre que me amo tanto, que siempre quiso verme bien vy feliz.
Gracias por cuidarme, protegerme, hacerme fuerte y alentar cada uno de mis proyectos.
Dejaste en mi una gran huella, mucho de lo que soy es gracias a ti y te llevaré siempre
conmigo. Estoy segura de que estaria orgulloso de donde estoy y lo que he logrado Esté

donde esté, este logro también es para él. Te amo, pa.

A mi hermana y familia, por el gran apoyo que me han dado y ser un gran sostén
para concluir esta etapa. Hermana gracias por todo el amor que me has dado, por
aconsejarme y guiarme a través de estos afios. Llegar a ver a las guieras me levantaba de un

dia complicado. Los amo.

Gracias vida, por ser gran parte de este ciclo, por apoyarme, ayudarme y motivarme
dia con dia, por recordarme lo capaz que soy y por no dejarme sola incluso en los momentos
malos, pesados y dificiles. Gracias por escuchar y ser parte de cada duda, bache, avance,

resultado y de cada emocion que me ha dejado este proyecto. Te amo, 7.

Dr. Manuel Sanchez Cantu, ha sido parte fundamental de mi vida como universitaria,
amplié mi perspectiva y me mostré el potencial de la carrera; ademas de brindarme su
conocimiento como profesor me ha compartido sus experiencias profesionales y consejos.

Le agradezco enormemente la confianza que ha depositado en mi para desarrollar este

Pagina | 2



n
.0 "N
Ingenieria en Materiales

proyecto. Cada ocasion que cuestiono, exigio o llamé la atencion me ha servido para crecer
y mejorar. Gracias por ser mi guia en el principio, durante y final de este ciclo. Por seguir
alentandome y apoyandome a salir, crecer y desarrollarme profesionalmente. Le tengo un

gran carifio, que la vida lo siga llenando de salud y bendiciones a usted y a su familia.

A la Dra. Juana Deisy Santamaria Juarez por todo su apoyo, paciencia y disposicion
atraveés de este trabajo de investigacion. Gracias por compartir conmigo sus conocimientos

y por siempre darme la tranquilidad y seguridad de que todo saldra bien.

A mis sinodales, la Mtra. Carolina Osnaya Gamboa y a la Mtra. Mayté Juérez
Meneses por su tiempo, observaciones, disposicion y contribucion en la mejora de este
proyecto. Mtra. Carolina, gracias por compartirme sus conocimiento y ensefiarme a trabajar
mejor en el laboratorio. Mtra. Mayte, gracias por todo el apoyo y disposicion que me brindd

para trabajar en el laboratorio.

A Fede, por ser un gran guia, por compartir conmigo sus conocimientos y
experiencias que fueron fundamentales para desarrollar este trabajo de investigacion.

Gracias Fede por escucharme, aconsejarme y ayudarme a no repetir todos mis experimentos.

A mis compaferos del laboratorio, Claudia, Ulises, Levi y Jorge, con ustedes
comparti muchos buenos momentos y risas. Hicieron que aquellos dias cansados o pesados
fueran mejores. Claudia, gracias por el apoyo que me diste, por compartir aquellos

conocimientos que me aportaron durante este proyecto, por las risas y las grandes platicas.

A mis amigos que han sido un gran soporte en lo académico y personal, que me han
llenado de alegrias, felicidad, carifio y apoyo. Le agradezco a la vida por haberlos puesto

en mi camino.

Finalmente, le agradezco a la facultad por su formacion, por darme las herramientas

y conocimientos para desarrollarme profesionalmente.

Pagina | 3



n
.0 "N
Ingenieria en Materiales

INDICE TEMATICO

AGRADECIMIENTOS ...ttt b ettt se bt ne et ne s s 2
RESUMEN ..ottt ettt e et e e b et b e s e R et e Re st e s e et e s e s e s et e s et e e e te st enenn e 8
INTRODUGCCION.......coiiiieet ettt sttt s s ens e as st nensnens 9
CAPITULO I ANTECEDENTES. ..ottt 11
1.1 LUBRICANTES ...ttt ettt sttt a e se s et nenenneneneas 12
111 Propiedades de 0s aceites [UDFICANTES. ...........coireriiiiece e 13
1.1.2 Clasificacion de 10s aceites IUDFICANTES. ........cccoveiiiiriiice e 14

0 5 R 2 = SRS 14
L.1.2.2  SAE ittt ettt ne st et e nenrns 14

1.2 ACEITES USADOS. ...ttt sttt sttt ne st s aeneneas 16
1.2.1 Efectos de 10S aCEItES USAUODS. ......ccvivirieieieieisisesie sttt e 17
1.2.1.1 Influencia de aceites USAd0S BN AQUAS. .........cvrerrirrerierierieieieese st 17
1.2.1.2 Influencia de aceites usados €N SUEIOS. .........cccevveiiiiiierie e 18
1.2.1.3 Influencia de aceites usados en el @Ire..........cccooviiiiriniieiece e 18
1.2.1.4 Efectos del aceite usado sobre la salud.............ccocooiiiineiiiiiis e 18
1.2.2 RECUPERACION Y RECICLADO DE LOS ACEITES USADOS.................. 19
1.2.2.2  ReacONdICIONAMIENTO ... ccveierierieiieiesiesie ettt sttt see st neene et 20
O B o (=T 1= 0 T Uod o o PSSR 20
1.2.2.4  DESHIACION ...ttt ettt ene s 24

1.3 COLORANTES . ...ttt ettt a st s st et esenaereneas 26
1.3.1 Clasificacion de 10S COIOranteS .........cooiueiiiiiei e 26
1.3.1.1  ClaSificaCion tINtOIEA........c.civeiiieiiiie ettt na e ene 26
1.3.1.2 Clasificacion quimica de 10S COlOrantes ...........ccoeirerireninennensese e 27

R 0 TR [T [T o TP 29

R 0 S 4T [T T 071 11 OO 29
132 Métodos de tratamiento para la remocion de colorantes ..........cc.ccoceeveverierievcnenen, 30

IS 378 R Yo S0 o] T OSSPSR 34

I S =T o [To o =1 - USSR 35
CAPITULO 1. METODOLOGIA ....ccooiiieeeeeee st 39
2.1  Reactivos, MaterialeS y BQUIPO0S. ........cuiriiiiiieiii sttt 40
2.1.2 ProducCion del reSIAUO .........cvcviiieieeie e 41
2.1.3 PreparacCion del FeSIAUO .........cccv i 42
2.14 Preparacion del colorante indigo Carmin ..o 43

2.2 CaracterizacCion del reSIAUO .........cucviiiereeeee et 43

Pagina | 4



n
.0 "™\
Ingenieria en Materiales

2.2.1  ANAlISiS lEMENLAL .....c.oeiieieicc e 44
2.2.2 DifracCion & RAYOS X.......cvruiiiiiiiieiisieieie ettt 44
2.2.3 Microscopia Electronica de Barrido (SEM) .......cccoveiiiviiiiiiec e 44
2.2.4 Adsorcion-desorcion de NItrOgENO .......cccvevvieeie i 44

2.3 EVvaluacion del reSIAUO ........c.oveieiciiice et e 44
2.4 BIDIOGIafia .....cooviiiee s 45
CAPITULO lll. RESULTADOS Y DISCUSION .....c.coiiiieiieeeieieeeeeeses s, 48
3.1  Resultados de la destilacion de aceite usado de MOLOF..........c.cccvriirrerieiineiencseines 48
3.2 Analisis Elemental (EDS) .......cccciiiiiiiieiieisiesie e 50
3.3 Difraccion de Ray0S X (DRX) ..ccuiiioiiiiiieieiieie e eie e ste e sie et se e stesae e sraene s 53
3.4  Microscopia Electronica de Barrido (SEM) .........cccovviiiiiiciiiicie s 55
3.5 Adsorcion-desorcion de NItOGENO .........coeieueirieinieirieiee e 56
3.6 Caracterizacion del azul indigo CarMiN .........cccooviiieiiiiii e 57
3.7  Espectros UV/Vis de los residuos s01idos generados...........ccoovevveveeieeneieenesesieesesveennens 58
3.8 Remocion del indigo CANMIN ........cooiiiiiiiiiere s 62
3.9 EFECIO Al PH...oieieeeeee e 64
3.10  Mecanismo de deCOIOTACION .........c.ciiiie e ere s 65
311 BiblOgrafia ... e 66
Capitulo IV. CONCIUSIONES ......c.oiviiiieiiieisie et bbbttt bbb nes 69
F N 1= (o1 OO T TP U TP UPTPPPTOPOP 72

Pagina |5



n
.0 "N
Ingenieria en Materiales

INDICE DE FIGURAS
Capitulo I. Antecedentes

Figura 1.1 Estructura molecular del colorante indigo ..........cccoovviiiiiiiic i 29
Figura 1.2 Estructura molecular del colorante indigo carmin.........c.cccccceviiiiii v, 30

Capitulo 1. Metodologia

Figura 2.1 400 g de aceite usado de Motor reCUPErado.........cccvevieiiiiiiiee i 41
Figura 2.2 Sistema de destilacion SIMPIE ..o 42
Figura 2.3 Residuo generado, a) recién recuperado, b) después de moler. ..........cccccevvvviveveiecnenne. 42
Figura 2.4 Solucion del colorante indigo carmin a 50 PPM .....ccoveiiiiiiic i 43

Capitulo I11. Resultados y discusion

Figura 3.1 Residuos solidos generados. a) RAMUO, b) RAMUL, ¢) RAMU3, d) RAMUS........... 49
Figura 3.2 Espectros de anélisis para a)RAMUO, b) RAMUL, c) RAMU3 y d) RAMUS.............. 51
Figura 3.3 Espectros de difraccion presentados e identificados para cada residuo sélido generado
................................................................................................................................................... 53
Figura 3.4 Espectros de difraccion extraidos de las fichas JCPDS correspondientes a: a) Ca(OH)a,
b) Ca0O, c) Ca(COs), d) Ca(SO4), €) Ca(PO4)2, T) ZNO, g) ZN30(SO4)2 .ecvvvevevveierreierrrrenn 54
Figura 3.5 Microscopias Electronicas de Barrido de los residuos sélidos a)RAMUO, h)RAMUL,
CORAMUS, A)RAMUS ..ot seese s s e es s 56
Figura 3.6 Espectro UV/Visible del azul indigo carmin ............ccocooeiiinniniinni e 58
Figura 3.7 Espectro de absorcién del leuco indigo carmin ..........cccccevviveiiieeic e 59

Figura 3.8 Espectros UV/Vis generados para los residuos solidos generados y el éxido de calcio en
solucion de indigo carmin. a) RAMUOQ, b) RAMU1, ¢) RAMU3, d) RAMU5 y €) Ca(OH); .. 61

Figura 3.9 Porcentaje de remocidn vs tiempo de la solucién de indigo carmin en presencia de los

diferentes reSidu0S SOIITOS .........oviieieiiice et ne e 62
Figura 3.10 Fotografias del cambio de color para cada residuo a)RAMUO, b) RAMU1,c) RAMUS,
A) RAMU, €) CA(OH)2 ittt sttt e ase e ene e 63

Figura 3.11 Evaluacién de pH de los residuos generacion a diferentes concentraciéon de CaO
FESPECTO Al TIEIMPO. ...ttt et e ettt e saeete e e sbeere e beeneenee e 64

Figura 3.12. Mecanismo de decoloracién del indigo carmin en presencia del residuo sélido y 6xido

o[-0 o= o3 o USSR 65
Anexos
Figuraa.l Curva de calibracion a altas CONCENrACIONES ..........ccerveueirierieierinieniee e 73
Figura a.2 Curva de calibracion a bajas CONCENIaCIONES ..........cccccervrerieerieeninenieesiee e 74

Pagina | 6



D
.0 "
Il/lgenieria en Materiales

INDICE DE TABLAS

Capitulo I. Antecedentes
Tabla 1.1 Sistema de clasificacion API para aceites de motor. “S”, Spark combustion...............15

Tabla 1.2 Sistema de clasificacion API para aceites de motor. “C”, Combustion by compresion.. 15

Tabla 1.3 Limites contaminantes de aCeiteS USAUOS .........ueurerererierierieieisesesie e 17
Tabla 1.4 Tipos de procesos de regeneracion de aceites USAd0S. .......cccvevvevveieeveseeiieseeiesie s 23
Tabla 1.5 Clasificacidn de los colorantes de acuerdo con su método de aplicacion. ..................... 26
Tabla 1.6 Clasificacion quimica de 10S COOraNtES .........ccceiveieieeiieie i 28

Tabla 1.7 Tratamientos quimicos, fisicos y biol6gicos empleados para la remocidn de colorantes.

................................................................................................................................................... 31
Capitulo I11. Resultados y Discusion

Tabla 3.1 Balance de materia para el destilado de aceite usado de motor a diferentes
CONCENEIACIONES 8 CAO ....uieiiiiiie ettt e ste et et sre s e te s e e aesteaneeseeaneenneas 49

Tabla 3.2 Composicion elemental de los residuos solidos variando su concentracion de CaO ...... 52
Tabla 3.3 Area especifica de 105 residuos generados ...........c..co.vvevervreeireereesesessesseseeseessseesessnson, 57

Pagina |7



n
.0 "N
Ingenieria en Materiales

RESUMEN
En este trabajo de investigacion se llevo a cabo la destilacion del aceite usado de

motor como proceso de refinamiento, incorporando el 6xido de calcio como aditivo ya que
favorece en la eliminacion de humedad y la disminucion del contenido de azufre presente. A
raiz de esto se obtuvieron subproductos con alto contenido de carbono y algunos metales

pesados que hasta el dia de hoy han sido considerados residuos.

Por lo anterior, y teniendo un enfoque total en los residuos solidos y, variando las
concentraciones de oxido de calcio teniendo muestras al 0, 1, 3 y 5% de este, se realizo su
caracterizacion mediante el uso de técnicas como analisis elemental (EDS), Microscopia
Electronica de Barrido (SEM), Difraccién de Rayos X (DRX) y adsorcidn-desorcién de

nitrégeno a -196°C, para posteriormente evaluarlos como material adsorbente.

La composicion quimica obtenida mediante EDS mostré un material con alto
contenido de carbono para el residuo obtenido de la destilacion del aceite usado de motor sin
aditivo, por otro lado, los residuos resultantes de las destilaciones variando la concentracién

de 6xido de calcio presentaron la formacion de nuevos compuestos.

Los resultados por DRX evidencio una mezcla de fases constituida por la presencia
de 6xido de calcio (CaO), hidroxido de calcio (Ca(OH).), fosfato de calcio (Ca3(POa)2),

carbonato de calcio en su fase calcita (Ca(CO3)), 6xido de zinc (Zn0O), etc.

Las microscopias obtenidas mediante SEM permitieron observar la morfologia y
calcular el tamafio promedio de particula, demostrando que posee caracteristicas
morfolégicas similares al negro de carbdn generado a partir de los procesos de combustion
de hidrocarburos. La adsorcion-desorcion de nitrogeno determino areas especificas por
debajo de los carbones activados comerciales, no obstante, se corrobor6 la influencia del

tamafio promedio de particula respecto al area superficial especifica.

Los espectros de UV/Vis determinaron que la banda principal del colorante indigo
carmin perteneciente al grupo cromoforo localizada a 610 nm disminuy6 en los cuatro
residuos, con la diferencia de que el residuo sélido sin 6xido de calcio presento la adsorcion
del colorante, de lo contrario, los otros tres residuos provocaron la decoloracion por la ruptura
del grupo cromoforo y la generacion de una nueva banda correspondiente al Leuco indigo

carmin a 375 nm.
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Finalmente, los resultados de las pruebas de pH demostraron que la decoloracion del
azul indigo carmin gracias a la ruptura del grupo cromoéforo y la formacion del intermediario

se debio al cambio ocasionado por el 6xido de calcio en el pH de los residuos evaluados.

INTRODUCCION
Actualmente se necesitan materiales derivados del petroleo para evitar la friccion en

las piezas del equipo o maquinaria industrial, asi como en sistemas hidraulicos, tales como
la gasolina, el diesel y los aceites de motor, los cuales suelen ser desechados al terminar su
vida util.

Por lo anterior, se estima que en México cada afio se generan mas de 325 millones
de litros de aceites usados, que han sido contaminados con grandes concentraciones de
metales pesados como el Cobre, Aluminio, Niquel, Cromo, Plomo, Molibdeno, Manganeso

y Estafio, lo que los hace potencialmente peligroso para el ambiente.

Debido al gran indice de contaminacién por aceites usados de motor se han
desarrollado e implementado alternativas y tecnologias en el reciclado y reutilizacidn para su
disminucion. Dentro de estas alternativas, la regeneracion o refinamiento se destaca ya que
permite eliminar los contaminantes presentes en la muestra obteniendo un producto con alta
pureza. Asi mismo, la destilacion que es un método de refinamiento del aceite usado de motor
es mayormente aplicada gracias a la efectividad de separacién del agua y elementos metalicos
presentes, ademas de alcanzar un producto combustible relativamente puro y con

caracteristicas similares a la gasolina y el diésel.

Hoy en dia se busca constantemente que el producto refinado tenga las mejores
caracteristicas, y, para ello se hace uso de aditivos, en particular el 6xido de calcio que gracias
al articulo de Aydin e llkilc se ha demostrado que favorece en la eliminacion de humedad y
la disminucién del contenido de azufre. Sin embargo, se ha ignorado que, dada la
composicion de este derivado del petroleo y al finalizar el proceso de destilacién se obtiene
un subproducto con alto contenido de carbono y con algunos elementos metalicos en su
composicion. Ahora bien, dado que no existen estudios anteriores acerca del
aprovechamiento de este material, en la mayoria de los casos son desechados sin estudiar sus

posibles areas de oportunidad y, considerando la gran cantidad de aceite usado de motor que
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se genera dia a dia en nuestro pais, este residuo podria representar una cantidad significativa

para su estudio.

Por tal motivo, en este trabajo de investigacion se llevo a cabo la recuperacion del
residuo solido generado tras la destilacion del aceite usado de motor variando la
concentracion del 6xido de calcio con el objetivo de obtener distintos tipos de residuos de
acuerdo con la concentracion de aditivo. Ademas, buscando generar conocimiento nuevo
acerca de este subproducto, se analizd e identific6 cada uno mediante técnicas de
caracterizacion y, finalmente, con base en la caracterizacion se evaluaron como material
adsorbente en la remocién del colorante indigo carmin, donde la concentracion de 6xido de

calcio es una variable que influye en su capacidad de remocion.

Pégina | 10
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1.1 LUBRICANTES

Dentro de todo sistema mecanico existe el contacto directo entre dos 0 mas cuerpos
solidos que interfieren entre si provocando una gran cantidad de energia en calor y en
desgaste. Para la proteccion de las superficies que estan en contacto es necesaria la presencia
de una sustancia que evite el desgaste por la friccion que se produce tras el rozamiento, de

ahi surge la necesidad de un “lubricante” que prolongue la vida de la maquina [1].

Un aceite lubricante se define como aquellas sustancias derivadas del petroleo,
generalmente provenientes de una mezcla de diversos tipos de hidrocarburos con el objetivo
de disminuir la friccion de piezas rodantes y/o rodantes, proteger contra la corrosion, enfriar
y limpiar los sistemas, etc. En otras palabras, son sustancias con una combinacion de aceites
como base que le confieren sus caracteristicas lubricantes, y, aditivos que mejoran su
rendimiento, tiempo de vida Util y eficiencia. Los aceites base estan compuestos por

hidrocarburos entre el 75% y el 85% de la composicién total [2].

Como se menciona, los aceites lubricantes estan constituidos por una base lubricante la
cual provee las caracteristicas lubricantes primarias. Actualmente se utilizan como bases
lubricantes tres tipos o clases de aceites que se diferencian entre si por su origen: aceites
minerales, son aquellos que proceden de la destilacién fraccionada del petréleo crudo, y son
elaborados a través de maltiples procesos en refinerias; aceites sintéticos, son productos que
no proceden del petréleo, son creados por subproductos petroliferos combinados en procesos
de laboratorio, mediante una sintesis con complejas reacciones quimicas para modificar la
estructura molecular de sus componentes; y semisintéticos que resultan de la combinacion

de aceites vegetales en procesos de sintesis.

El aceite base debe estar acompafiado de aditivos o se degradard rapidamente, los
aditivos son compuestos quimicos que se adicionan a la base para otorgarle propiedades
especificas. Algunos aditivos le confieren propiedades nuevas y utiles a un lubricante. Sin
embargo, pueden tener efectos colaterales negativos, especialmente si su dosis es excesiva 0
si se presentan reacciones secundarias entre estos. Los aditivos se incorporan a los aceites en
diversas proporciones, desde partes por millon, hasta el 20% en peso de algunos aceites de

motor. Fundamentalmente, los aditivos tienen como objetivo: limitar el deterioro del
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lubricante a causa de fendmenos quimicos ocasionados por su actividad o entorno, proteger
la superficie lubricada de la agresion de ciertos contaminantes y mejorar las propiedades

fisico-quimicas del lubricante [3].
1.1.1 Propiedades de los aceites lubricantes.

Existe una amplia variedad de propiedades en los aceites lubricantes, sin embargo,
cada una de estas es especifica de acuerdo con el tipo de lubricante que se tiene, aunque se
pueden identificar propiedades generales como, el color, densidad, viscosidad, punto de

inflamacidn, estabilidad quimica, etc. [4].

El color se asocia directamente con el estado del aceite, donde el color indica la
degradacion o contaminacion a la que has sido sometido el lubricante a lo largo de su funcién
en el motor. En el caso de un aceite lubricante nuevo, los colores oscuros o turbios indican

una defectuosa o mala purificacion durante el proceso de refinacion.

La densidad se relaciona con la naturaleza del aceite lubricante, origen del crudo y el
punto de destilacion. Esta propiedad oscila entre los 0.8 — 0.9 siendo menores que la unidad.

La viscosidad es de las propiedades mas importantes para un lubricante, ya que es la
resistencia de un liquido a fluir, dependiendo de las fuerzas intermoleculares que ahondan
dentro de este. Esta se ve afectada por condiciones ambientales, como la temperatura, la

presion y la presencia de aditivos que componen a la sustancia.

El punto de inflamacion se determina a la minima temperatura a la cual los vapores
inflamables se desprenden y tienen accion en presencia de llama o punto incandescente.
Considerando que los aceites lubricantes trabajan a altas temperaturas al estar en contacto
con el motor, este valor debe ser lo més alto posible. De la misma manera, es importante
determinar el punto de combustidn ya que, si se sobrepasa el punto de inflamacion, el aceite

se incendiara de modo permanente y ardera por un corto tiempo.

Por ultimo, y de las propiedades mas importantes dentro de un aceite lubricante se
encuentra su estabilidad quimica, al ser una sustancia en movimiento constante, arrastra
aquellas particulas formadas por el propio desgaste de las piezas en contacto y se contamina

de particulas de polvo, agua, metales pesados, combustible, etc. por esta razon debe tener una
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gran estabilidad quimica para resistir la degradacion y formacién de subproductos sin que se

generen reacciones secundarias adversas [5].
1.1.2 Clasificacion de los aceites lubricantes.

Existen diversas clasificaciones de este tipo de lubricantes, la m&s comin es de
acuerdo con su composicion, aceites lubricantes minerales, vegetales, sintéticos y
semisintéticos. También existen otras clasificaciones en base a ciertas normas vigentes, pero
dentro de las clasificaciones mas utilizadas actualmente se encuentran segin su viscosidad

(SAE) y seguln sus requerimientos industriales (API).
1121 API

Para establecer un sistema de clasificacion segun la calidad y tipo del servicio para el
que son aptos, el American Petroleum Institute ha disefiado una nomenclatura segun el tipo
de motor al que se le va a aplicar el lubricante. Esta clasificacion se presenta en la tabla 1 y
consta de dos letras: la primera letra determina el tipo de combustible del motor para el que
fue disenado el aceite, utilizdndose una “S” para motores a gasolina y una “C” para motores
diésel. La segunda letra determina la calidad del aceite, donde para mayor letra del alfabeto
mejor es la calidad del aceite. Con la letra “C, Comercial” que son para motores diésel y una
segunda letra que se refiere al afio, al tipo de operacion y al disefio. También se encuentran

los aceites lubricantes de transmision y diferenciales identificados con las letras “GL” [5].
1122 SAE

La Sociedad de Ingenieros Automotrices (SAE) clasifica los aceites segln su grado
de viscosidad y se conoce mundialmente como la norma SAE J300. Esta clasificacién se
presenta en la tabla 2 y se definen dos grupos de viscosidades: “unigrados” y “multigrados”;
0 bien, 6 grados de viscosidad a bajas temperaturas o grados de invierno que estan seguidos
por la letra W y 5 grados de viscosidad de alta temperatura o grados de verano, y son
identificados con un numero solo. Dentro de esta no interviene ninguna consideracion de

calidad, composicion quimica o aditivos [6].
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Tabla 1.1 Sistema de clasificacion API para aceites de motor. “S”, Spark combustion

SIMBOLO DESCRIPCION

SA Antigliedad para servicios de motos a gasolina Diésel

SB Para servicio en motores a gasolina de trabajo ligero

SC Para servicio de mantenimiento por garantia en motores a gasolina
modelo 1968

SD Para servicio de mantenimiento por garantia en motores a gasolina
modelo 1970

SE Para servicio de mantenimiento por garantia en motores a gasolina
modelo 1972

SF Para servicio de mantenimiento por garantia en motores a gasolina
modelo 1980

SG Para servicio de mantenimiento por garantia en motores a gasolina
modelo 1989

SH Para servicio de mantenimiento por garantia en motores a gasolina
modelo 1993

Tabla 1.2 Sistema de clasificacion API para aceites de motor. “C”, Combustion by compresion

SIMBOLO DESCRIPCION
CA Para servicio de motores diésel de trabajo ligero, combustible de alta
calidad
CB Para servicio de motores diésel de trabajo ligero, combustible de alta
calidad
CC Para servicio de motores diésel y gasolina
CD Para servicio de motores diésel
CDII Para servicio de motores diésel de 2 tiempos
CE Para servicio de motores diésel de trabajo pesado
CF-4 Para servicio de motores diésel de trabajo pesado de 4 tiempos
CF Para servicio tipico de motores diésel de 4 tiempos de inyeccion
CF2 Para servicio de motores diésel de 2 tiempos
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CG4 Para servicio de motores diésel 4 tiempos de alta velocidad

1.2 ACEITES USADOS.

Segun la Orden 28 de 1989, BOE 57- Art.2, el aceite usado es “cualquier aceite industrial
de base mineral o sintética, que se hayan tornado inadecuados para el uso que se les asigno
originalmente, y en particular, los aceites usados de los motores de combustion y de los
sistemas de transmision, asi como los aceites minerales lubricantes, aceites para turbinas y

sistemas hidraulicos [7, 8].

A través del uso, el aceite adquiere concentraciones elevadas de metales pesados,
producto principalmente del desgaste del motor o maquinaria que lubricd, al igual que el
contacto con combustibles. También, suelen tener solventes clorados debido al proceso de
refinacion del petroleo, estos solventes aunados a las altas concentraciones de metales

pesados es la mayor preocupacion de este tipo de aceites [1].

Es importante conocer e identificar que aceites lubricantes son considerados aceites usados,

dentro de estos se encuentran: [1]

e Aceite sintético (generalmente derivado del carb6n o de algiin material con una base
polimérica)

e Aceite de motor (tipicamente aceites de carter de los motores a gasolina y diésel, y
aceite para pistones de camiones, barcos, aviones, automoéviles y maquinaria pesada.

e Liquido para transmision

e Aceite de refrigeracion

e Aceites y fluidos en industrias metaldrgicas

e Aceite para compresores

e Aceites para laminar

e Liquidos hidraulicos industriales

e Soluciones para el proceso de trefilado de cobre y aluminio

e Aceite de aislamiento eléctrico

e Aceites utilizados como medio de flotacion

e Aceites de procesos industriales
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A pesar de que este tipo de aceite lubricante ya es catalogado como “usado”, es

importante que cumpla con caracteristicas y regulaciones establecidas por la EPA e indicadas

en la tabla 1.3, ya que puede ser considerado como un desecho peligroso [9].

Tabla 1.3 Limites contaminantes de aceites usados

Propiedad/ Elemento Nivel aceptado maximo
Arsénico 5 ppm
Cadmio 2 ppm
Cromo 10 ppm
Plomo 100 ppm
Total, de halégenos 4000 ppm

1.2.1 Efectos de los aceites usados.

Actualmente existe una gran problematica acerca de la gestion de aceites usados, ya
que estos tanto de procedencia industrial como de uso en automocién, han sido clasificados
de acuerdo con la normativa internacional y nacional como un residuo toxico y/o peligroso
debido a sus caracteristicas toxicolégicas, su baja biodegradabilidad y su contenido de
metales pesados, que presentan un alto grado de afectacion ambiental como consecuencia a
su mala disposicion, generando contaminacion en afluentes, contaminacion del aire por

combustiones ilegales y contaminacion en el suelo [10].

Los factores contaminantes principales son aquellos relacionados con el agua, el suelo, el

aire y la salud.
1.2.11 Influencia de aceites usados en aguas.

Partiendo del caso mas general, un galon de aceite usado proveniente de un vehiculo
contamina un millon de galones de agua, causando que se inservible para el consumo
humano. Ademas, los aceites que entran en contacto con las aguas se propagan rapidamente
formando una pelicula de 0.2 a 1 mm de grosor, esta es una pelicula impermeable que separa
la fases entre el agua y el aire, impidiendo que el oxigeno de la atmosfera se disuelva en el
cuerpo hidrico, lo que provoca la muerte de organismos aerobicos, y a su vez obstaculiza la

entrada de ratos UV reduciendo notablemente la fotosintesis [11].
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1.2.1.2 Influencia de aceites usados en suelos.

Al ser vertido en el suelo, el aceite usado se acumula en la superficie provocando
infertilidad debido a que contiene hidrocarburos que producen la muerte del suelo y
transforma la vegetacion en inerte, impidiendo la libre germinacién de las plantas debido a

la eliminacién de oxigeno gracias a la formacion de una pelicula impermeable.

Tambien, modifican la composicion de las plantas sobrevivientes, aumentando su
contenido de metales que inhiben la mineralizacion del carbono, azufre y fosforo; y las

transformaciones de nitrégeno

Ademas, a través del suelo se pueden causar efectos nocivos en el agua, ya que este
al estar en contacto con la luz solar y en presencia del aire comienza a emanar compuestos
toxicos, permitiendo que estos sean filtrados a través del suelo penetrando hasta las aguas

subterraneas [12].
1.2.1.3 Influencia de aceites usados en el aire.

Un camino “f4cil” que toman los talleres, industrias e incluso las personas es la quema
del aceite usado. Sin embargo, la quema de este lubricante sin tratamiento previo trae consigo
la emision de gases altamente toxicos debido a la presencia de cloro, fosforo, azufre y plomo.

En este sentido, se estima que un galon de aceite quemado mediante practicas no
adecuadas, contamina alrededor de 1,000.000 m?® de aire, que es lo que una persona respira
durante tres afios [13].

1214 Efectos del aceite usado sobre la salud.

Disponer el aceite usado y materiales contaminados en alcantarillas o suelos no
resulta una solucion adecuada, ademas de contaminar directamente el suelo, agua y aire, en
algun momento todos aquellos componentes toxicos emitidos producen un efecto sobre la

salud humana.

Entre los efectos directos a la salud se destacan: irritaciones del tejido respiratorio por
la presencia de gases que contienen aldehidos, cetonas, compuestos aromaticos, etc.;

afectacion en las vias respiratorias superiores y tejidos pulmonares como bronquitis debido
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a la presencia de elementos quimicos como cloro, dioxido de nitrégeno, acido sulfhidrico,

cromo, niquel, cobre, etc. [11].

Actualmente se ignora o desconoce el gran riesgo al que se expone la poblacién
respecto a los aceites usados. Segun un estudio realizado por la Agencia de Proteccion
Ambiental (EPA) acerca de las alternativas de reglamentacion de los aceites lubricantes
usados se afirmo que la quema de estos aceites trae como resultado méas de 3,000 tipos de
cancer como consecuencia de la absorcion de cromo. En este sentido y considerando que
también existen aceites contaminados con bifenilos policlorados (PCB), bajo condiciones no

controladas pueden generar emisiones de furanos y dioxinas consideradas cancerigenas [14].
1.2.2 RECUPERACION Y RECICLADO DE LOS ACEITES USADOS.

Actualmente se ha buscado minimizar los efectos del aceite usado de motor en el
ambiente y para ello se han implementado métodos y técnicas que se describen a

continuacion y resumidos en la tabla 1.4 y 1.5 respectivamente.

e Reutilizacion en otros usos
¢ Reacondicionamiento
e Regeneracion, re-refinacion
e Valoracion energética

e Incineracién

Es importante recalcar que el aceite usado recuperado se debe emplear para condiciones
de servicio menos criticas que aquellas para las que estaban destinados originalmente. Es
necesario conocer su composicion quimica antes de seleccionar a que método de

recuperacion se sometera.
1.2.2.1  Reutilizacién en otros usos.

Cabe recalcar que este proceso depende totalmente de la calidad del aceite usado. Si
este tiene una calidad adecuada este puede utilizarse principalmente como combustible en
calderas gracias a su gran poder calorifico, también como aceite de maquinaria de corte o en

sistemas hidraulicos. También ha sido utilizado como materia prima en procesos industriales
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como en la fabricacion de membranas impermeables, ya que, posee propiedades hidrofobas

para construir y fabricar pinturas asfalticas [2].

Para la reutilizacion, los procesos mas utilizados usualmente son los de centrifugacion y
filtracion [8].

1222 Reacondicionamiento

Al hablar de un reacondicionamiento se hace referencia a la extraccion de impurezas,
particulas en suspension y compuestos presentes en el aceite usado. Entre los métodos

utilizados para reacondicionar el aceite se destacan: [15]

e Filtracion: El objetivo del filtrado es la separacion de los sélidos suspendidos en el
aceite. Para este proceso es importante considerar la temperatura, ya que, en aumento
de esta, el fluido disminuye su viscosidad, facilitando el proceso de filtracion.

De igual manera, es necesario seleccionar adecuadamente el medio filtrante, este se
selecciona de manera especifica o con afinidad al medio que se requiera separar.

e Deshidratacion en vacio: Este proceso se realiza mediante destilacion en vacio,
donde se busca separar el agua, solventes, gases disueltos e impurezas del aceite.

e Separacion magnética: Para este proceso se utilizan dos tipos de extractores
magnéticos, puede ser un cilindro con rejilla, o con un cilindro rotatorio. Este es
utilizado para la extraccion de particulas metélicas del aceite usado.

e Separacion centrifuga: El aceite usado es sometido a una fuerza centrifuga con el
objetivo de precipitar de manera rapida y efectiva los sélidos suspendido, esto se logra

gracias al aumento de la aceleracion.

1.2.2.3  Regeneracion.

Es el procedimiento mediante el cual se obtiene un nuevo aceite base comerciable a
partir de los aceites usados, y para ello, se requiere separar todos aquellos contaminantes
como agua, asfaltos, aditivos y metales que se han acumulado en el aceite durante su

utilizacion.
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El refinamiento o regeneracion es empleado cuando existe una mayor presencia de
contaminantes en el aceite y por ello los procesos de reacondicionamiento no son los ideales.

Este consta de tres fases:

1. Pretratamiento: En esta primera fase se elimina una parte importante de los
contaminantes del aceite usado como son el agua, lodos, particulas gruesas, etc. y
para cada proceso se emplea un método determinado o una combinacion de estos.
Estos pueden ser: la decantacion, centrifugacion, destilacion atmosférica, filtracion,

tratamiento quimico, deshidratacion, etc.

2. Regeneracién: Se eliminan los aditivos, fangos asfalticos y metales pesados
presentes. De la misma manera, cada proceso emplea un método y es aqui donde se
encuentra la mayor diferencia entre ella. Algunos emplean procedimientos quimicos,
extraccion con disolventes; otros métodos fisicos como la destilacion al vacio o
ultrafiltracién con membranas.

Este es el paso principal de cada método, en cada uno de estos se obtiene un aceite

libre de contaminantes.

3. Acabado: Todos los procesos empleados en el re-refinamiento obtienen un aceite
libre de contaminantes, sin embargo, este tiene una fuerte coloracion haciéndolo poco
comerciable.

Es aqui donde se emplea la etapa final de acabado y como en etapas anteriores, cada
proceso utiliza un método diferente, algunos emplean hidrotratamiento catalitico
seguido de destilaciones, tratamiento con zeolitas, tierras decolorantes o destilacion

al vacio [16].
Entre los diferentes métodos de re-refinacion se encuentran:

e Proceso convencional acido-arcilla:
El aceite usado es sometido a una evaporacion de productos ligeros como agua
e hidrocarburos del intervalo de la gasolina. Posteriormente, la muestra se trata con

acido sulfurico obteniendose un rendimiento de 85% aproximadamente en relacion
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con el producto tratado. El resto es desecho aceitoso y acido. Este producto es filtrado
con arcilla y cal, para mejorar su color y acidez, en esta etapa se obtiene un desecho
del 3-4% constituido por una mezcla de aceite acido y arcilla. Finalmente, el aceite
se fracciona para separar destilados livianos y asi obtener la base lubricante. El
proceso tiene un rendimiento global de 70% en peso [16].

e Proceso selecto propano &cido-arcilla:

Esta es una modificacion del proceso convencional cido-arcilla, en este se
incluyen nuevas unidades con el objetivo de reducir el consumo de &cido sulfarico y
por consiguiente la produccion de desechos. El rendimiento del procedimiento es de
79.5% en peso, y el volumen de residuos se limita a un solo 5% [16].

e Proceso Meinken:

El aceite usado es previamente deshidratado con el objetivo de eliminar el
agua y otros contaminantes de bajo punto de ebullicién presentes. Posteriormente el
aceite pasa por una unidad de termocraking que permite reducir los desechos; gracias
a la eficiencia de esta unidad se obtiene un destilado que aunado al producto de la
unidad de vacio formaran el “spindleoil”. El producto saliente de la unidad de
termocraking se bombea a una unidad de tratamiento acido donde entra en contacto
con &cido sulfarico, obteniendo un aceite y desecho &cido, el cual representa el 10.5%
en peso en relacion con la carga de entrada.

Para poder eliminar la fraccion de gas oil se lleva a una unidad de vacio y finalmente
se trata mediante filtracion-neutralizacion, donde se obtiene un producto basico de
alta calidad.

Este proceso tiene un rendimiento de 70% en peso, ademas de un 12% de gas
oil obtenido como producto secundario.

e Proceso Berk:

Como primer paso se deshidrata para eliminar el agua y los hidrocarburos
livianos, seguido de una precipitacion de lodos que implementa el uso del solvente 2-
propanol-metilcetona-1-butanol con una relacion de aceite 3:1. Con este paso se
provee una recuperacion promedio de 95% en peso de la base y una reduccién del

75% de cenizas.
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Como etapa de acabado, el aceite extraido con solvente se pasa a través de una arcilla
para mejorar el color y olor. Finalmente, se lleva a cabo un hidrotratamiento con la
ventaja de generar un minimo de subproductos, aunque, este paso es el mas complejo
Yy COSt0so0.
e Extraccion por solvente.

Este es de los procesos mas economicos y eficientes ya que reemplaza el proceso
acido-arcilla produciendo un lodo orgénico util en lugar de uno toxico.

El proceso consiste en mezclar el aceite usado con el solvente en proporciones
adecuadas para asegurar una completa miscibilidad de la base lubricante en el
solvente. La finalidad del solvente es retener las impurezas organicas y aditivos que
floculan y sedimentan gracias a la gravedad. Este solvente es recuperado por

destilacion.

El aceite usado es guardado en un tanque de fondo cénico para permitir la
sedimentacion de particulas grandes, posteriormente se homogeniza la mezcla de
aceite usado y solvente. Finalmente se realiza un lavado de lodos donde se remueve
un 95% del aceite intersticial presente en los lodos. Este proceso es capaz de remover
entre 10 y 14% del aceite usado como contaminante, lo que corresponde a la cantidad
de aditivos e impurezas que se encuentran en normalmente en este [16].

No obstante, los procesos descritos anteriormente no son los Unicos
empleados, en la tabla 1.4 se describen de manera general los procesos y tecnologias

aplicadas para la refinacién de los aceites usados de motor.

Tabla 1.4 Tipos de procesos de regeneracion de aceites usados [16].

Tecnologias empleadas
Procesos

Cracking térmico, sistema acido/ tierras y

MEIKEN
destilacion fraccionada

Extraccion con propano y tratamiento acido con
Selectos propanos

decoloracion e hidrogenacion.
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Extraccion con otros disolventes diferentes de
DOE S . .
propano, destilacion y decoloracion con tierras
BERK . . .
activadas o hidrogenacion
RUPP
TEXACO
Destilacion a vacio e hidrogenacion catalitica
MOHAWK
Hidrogenacion catalitica y destilacion en
KTILUBREX . .
evaporadores especiales de flujo descendente
Destilacion al vacio y posteriormente, tratamiento
VAXON . .
final con reactivos
Extraccidn con propano, destilacion a vacio y
INTERLINE . .
tratamiento con tierras

1.2.24 Destilacion

Dentro de los procesos de refinamiento se encuentra la destilacion que es una
operacion de la ingenieria quimica que tiene como objetivo separar mezclas liquidas de
sustancias, para ello, se suministra energia, modificando la fase de una fraccion de la mezcla.
En este proceso la nueva fase se crea por evaporaciéon o condensacion a partir de la solucion
original a diferencia de los procesos de absorcion o desercion de gases donde se introduce

una nueva sustancia en la mezcla [17].

Este proceso consiste en la separacién de soluciones en donde todos los componentes
son apreciablemente volatiles mediante una adecuada manipulacion de las fases, o mediante
evaporaciones y condensaciones repetidas, obteniendo una recuperacién tan completa como

se requiera [18].
1.2.2.4.1 Mecanismo general del proceso de separacion por destilacion

Mediante la creacion de dos o mas zonas que coexisten y tienen diferencias de
temperatura, composicion, fase y presion es que se logra una separacion de sustancias. Cada
especie molecular presente en la mezcla y que se requiera separar, reaccionara de modo unico
ante los diversos ambientes presentes en esas zonas, por consecuencia, cada especie establece

una concentracion diferente para cada una, llevando a cabo la separacion entre las especies.

Pégina | 24



n
.0 "N
Ingenieria en Materiales

En la destilacion se utilizan fases de vapor y liquido, a la misma temperatura y presion para

las zonas coexistentes y puede efectuarse de acuerdo con dos métodos [18]:

1. El primer método se basa en la producciéon de vapor mediante la ebullicion de la
mezcla liquida que se desea separar y la condensacién de los vapores sin permitir el
retorno del liquido, es decir, sin reflujo.

2. El segundo método se basa en el retorno de una parte del condensado a la columna,
en condiciones donde el liquido que retorna se pone en contacto con los vapores que

ascienden hacia el condensador.

La destilacion uno de los métodos mayormente empleados para la reutilizacion del
aceite usado de motor, en este, el agua se elimina y los contaminantes se separan por

destilacion para posteriormente purificar el aceite para un nuevo uso [16].

En este caso en particular, usualmente se utiliza un sistema de destilacion a vacio para
el aceite de motor, esto con la finalidad de reducir el tiempo y la temperatura a la cual
comienza la separacion de los contaminantes del aceite, sin embargo, es posible realizar el
proceso con un sistema de destilacion simple a presion atmosférica donde la temperatura
promedio utilizada en este proceso es de 390 a 400°C (19). Ademas, gracias a articulos
existentes, se ha corroborado que la adicién de aditivos como el 6xido de calcio utilizado en
un estudio realizado por Aydin e llkilc favorece la eliminacion de la humedad y disminuye
la cantidad de azufre presentes y, por lo tanto, es posible obtener un producto destilado de

alta pureza [20].

Como en muchos otros procesos, durante el destilado de aceite usado de motor existe
la generacion de subproductos que son depositados en el fondo [17], estos son denominados
“residuos”, que, dada la composicion de este derivado del petréleo es un material con alto

contenido de carbono y con algunos elementos metéalicos.

En relacion con esto, no existen grandes datos en cuanto al residuo del aceite usado
de motor, sin embargo, para el caso de la pirolisis de llanta se encuentra reportada la
generacion de residuos denominados “negro de humo” o “negro de carbon” [20]. Donde el
destilado es destinado a otras aplicaciones y el negro de carbdn o negro de humo es utilizado

como aislante en diferentes aplicaciones de caucho, en revestimientos, toner, etc.
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1.3 COLORANTES

Se denomina colorante a una sustancia orgénica o inorganica coloreada que confiere
o0 cede su color a otras sustancias, células o tejidos, ya sea con o sin modificaciones en su
estructura quimica, lo que permite distinguir detalles estructurales invisibles o poco visibles
al microscopio, dando matices de intensidad variable [21]. Los colorantes hacen parte de
reacciones quimicas especificas y en su estructura quimica los colorantes estan constituidos
por un grupo funcional denominado “cromoéforo” y un “auxocromo”. En un colorante, el
cromoforo es un grupo funcional que cuenta con una alta densidad electronica, por lo tanto,
podemos clasificarlos como: enlaces dobles y triples carbono-carbono, anillos aromaticos,
grupos carbonilos, imino y nitro.

Por otra parte, los auxocromos, son sustituyentes del grupo croméforo y alteran los valores
de las longitudes de onda en las que se presentan las absorciones de la luz [22].

1.3.1 Clasificacion de los colorantes

Actualmente, existe una gran cantidad de colorantes comerciales disponibles, y al ser
una gran variedad, existen diversas clasificaciones, la méas general es en colorantes naturales,
siendo aquellos que son extraidos de plantas o animales, y colorantes artificiales, los que se
extraen de minerales y son procesados en el laboratorio [23].

Ademas de esta clasificacion general, se consideran tres enfoques principales para otras
categorias:

1. Uso y/o los materiales a los cuales estan destinados
2. Los métodos de aplicaciéon en el tefiido de fibras: clasificacion tintorea
3. Lacomposicion quimica del colorante: clasificacién quimica

1.3.11 Clasificacion tintorea

Esta clasificacion surge ya que en la industria textil existen diversos tipos de fibras,
como la lana, el algodén, el poliéster, el nylon, etc. donde a cada una de ellas se le aplican
diferentes métodos de tefiido de acuerdo con su capacidad y grado de fijacion de los
colorantes. En la tabla 6 se presenta la clasificacion de los tipos de colorantes de acuerdo con
el método de aplicacion al que estan sujetos.

Tabla 1.5 Clasificacion de los colorantes de acuerdo con su método de aplicacion.

Colorante Fibras Método de Grupos
aplicacion cromoforos

Acidos Nylon, lana, seda, | Usualmente en | Azo, antraquinona,

papel, tintas y piel bafios de tinte | trifenilmetano, nitro
neutros a acidos Yy nitroso

Bésicos Poliacrilonitrilos, Para barios de tintura | Azo, trimetilmetano,
nylon, papel, seda y | basicos antraquinona
poliéster
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Directos Piel, nylon, rayon y | Inmersion de la fibra | Azo
algodon en un bafio en
presencia de un
electrolito. Se
forman enlaces de
hidrogeno
Dispersos Acetato,  acrilico, | En forma de presion | Azo, antraquinona y
plasticos, poliéster y | coloidal con | nitro
poliamida temperaturas y

presion altas. La
union del colorante
se lleva a cabo por
interacciones

dipolares
Mordaz Piel, lana y algodén | Aplicado en | Azo y antraquinona
conjunto con sales
de Cromo
Reactivos Lana, seda, algodon | Los grupos reactivos | Azo y antraquinona
y nylon del colorante

reaccionan con los
grupos funcionales
de la fibra para
enlazarse

covalentemente bajo
la influencia de la
temperatura y el pH

Al azufre Algoddn y rayon Estructuras
indeterminadas
A latina Lana, ray6on vy | Reduccién con | Antraquinona e
algodon hidrosulfito de | indigos

sodio, después de la
impregnacion se
oxida.

1.3.1.2  Clasificacién quimica de los colorantes

Los colorantes pueden clasificarse de acuerdo con su estructura quimica, esta es
utilizada normalmente por quienes desarrollan colorantes, ya que permite identificar
facilmente a los colorantes que pertenecen a un grupo con propiedades caracteristicas. Esta
clasificacion toma en cuenta el grupo croméforo como se muestra en la tabla 7 y en aquellos
gue poseen mas de un grupo cromofdrico prevalece el mas frecuente encontrado en los

colorantes [23].
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Tabla 1.6 Clasificacion quimica de los colorantes

Familia Grupo cromoforo Familia Grupo croméforo
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1.3.1.3  Indigo

El color indigo (2,2’-bis-indigo), también conocido como indigo tina, con formula
quimica C12H1002N2 y de estructura quimica como se muestra en la figura 1. Es un polvo
cristalino azul oscuro con un alto punto de fusion de 390-392°C, es insoluble en agua, alcohol
o éter debido a sus fuerzas intermoleculares fuertes causadas por los puentes de hidrégeno;
es soluble en nitrobenceno, acido sulfarico concentrado y cloroformo. Su principal aplicacién
es en la industria textil especificamente en el tefiido de pantalones y otros productos del

Denim azul.

A través de los afios, se han sintetizado una gran cantidad de derivados del indigo
mediante la adicién de grupos funcionales como el indigo carmin. Gracias a estas
sustituciones se logra que la molécula del colorante sea soluble en agua, lo que representa

una gran ventaja durante el tefiido de fibras [24].

@)

ZL

o2

') Grupo cromoforo

Figura 1.1 Estructura molecular del colorante indigo

1.3.1.4  Indigo Carmin

La sulfonacion del indigo con &cido sulfdrico conduce al acido indigo, cuya sal
disddica recibe el nombre de indigo carmin o azul acido 74. Este es un polvo soluble en agua
de color azul oscuro de peso molecular de 466.36 g/mol, con estructura quimica
C16HsOsN2S2Naz, su estructura molecular representada en la figura 2 presenta dos grupos
fundamentales NaSOs, y un sistema conjugado de doble enlace carbono-carbono que es
reemplazado por dos grupos N-H y dos grupos C=0, lo que le confiere su color caracteristico
[25].

Pagina | 29



n
.0 "N
Ingenieria en Materiales

El indigo carmin es un colorante de tina que se utiliza mayormente y desde la
antigliedad en la industria textil para el tefiido de fibras de poliéster y denim. Ademas, es
utilizado en la industria alimentaria, en la industria de los cosméticos, como indicador redox

en la quimica analitica y como mancha microscopica en la biologia.

O | A
Na® || % H\
S N
o7 <
— /1O~
/ N\ \ﬁ/ )
Grupo croméforo H---- O O Na

Figura 1.2 Estructura molecular del colorante indigo carmin

Sin embargo, y, conociendo que es utilizado frecuentemente para consumo o
interaccion humana, este es un colorante indigoide altamente tdxico que puede causar
irritaciones de la piel y de los ojos en los seres humanos, puede dafiar la cornea y es
cancerigeno, ademas, de ser consumido puede conducir a la reproduccion, desarrollo y

toxicidad aguda.

El indigo carmin es persistente en el ambiente, ademas, las oxidaciones y reducciones
parciales de sumolécula pueden generar productos secundarios toxicos, también es resistente

a la accién de agentes quimicos, luz, calor y es poco degradable [25].
1.3.2 Meétodos de tratamiento para la remocién de colorantes

La remocion de los colorantes en aguas residuales es muy importante para preservar
el ambiente, ya que la presencia de colorantes en el agua, incluso en pequefias cantidades
puede resultar toxico y nocivo para la vida acuatica y humana. Por lo anterior y debido a las
grandes cantidades de aguas residuales provenientes de industrias textiles, las cuales utilizan
una gran cantidad de colorantes para el tefiido de sus fibras, la eliminacion de estos tintos se
ha convertido en un desafio, y es necesario implementar un proceso que actle de manera
eficiente [26].
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Actualmente se han desarrollado diferentes técnicas para la remocién de colorantes
en los efluentes, estos pueden ser removidos por métodos fisicos, fisicoquimicos, quimicos

0 bioldgicos.

Los tratamientos bioldgicos son aquellos que mediante el uso de microorganismos
como hongos y bacterias pueden degradar compuestos toxicos a compuestos de menor o cero
toxicidad, dentro de estos tratamientos también se ha empleado la produccion y preparacion

de biocatalizadores o enzimas.

En los tratamientos quimicos se presenta la alteracion de las propiedades quimicas de
los contaminantes, por lo tanto, se llevan a cabo reacciones de oxidacion o reduccion para su
conversion. Sin embargo, la principal desventaja de este tipo de tratamientos se encuentra en

la posible formacion de compuestos toxicos a consecuencia de las reacciones formadas.

Otro tipo de tratamientos utilizados son los fisicos, en estos se aprovechan las
propiedades fisicas de los contaminantes y del medio donde se encuentran, como el tamafio,
la densidad, la temperatura de ebullicién o su polaridad para poder eliminar estos del entorno
a tratar. A diferencia de los tratamientos quimicos y biol6gicos, estos no alteran la
composicion quimica de los contaminantes ya que solo los retiran del medio, ademas de que

evitan la generacion de subproductos no deseados [27].

Actualmente existe una gran variedad de tratamientos para la remocién de colorantes
como los presentados en la tabla 8, cada uno de estos posee ventajas y desventajas para su
aplicacion, dependiendo el colorante o medio que se tenga, asi como considerando el aspecto
econdmico ya que algunos de estos métodos suelen ser altamente costosos y, por lo tanto,

poco viables a nivel industrial; se elegira el mejor tratamiento.

Tabla 1.7 Tratamientos quimicos, fisicos y bioldgicos empleados para la remocién de colorantes.

Método Desventajas Ventajas

Tratamientos quimicos

Ozonizacion Presenta una vida media | El ozono puede ser aplicado
corta de 20 minutos, por lo [ en su estado gaseoso,
tanto, no es un método | evitando el incremento del

adecuado para la remocion
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de colorantes de tipo azo y
dispersos, ya que son
propensos a una reaccion
lenta, ademas, su estabilidad
se ve afectada por
variaciones de temperaturay

pH.

volumen de lodos y aguas

residuales.

Proceso oxidativo

Hace uso de agentes H20:
para la activacion en algunos

medios.

Simplicidad en su

aplicacion.

Fotoquimico

Se forman subproductos.

No produce lodos, ademas
de que reduce el mal olor del

medio.

Hipoclorito de sodio

Existe la liberacion de

aminas aromaticas.

Inicia y acelera la division
del enlace en el grupo

cromaforo azo.

Destruccion

electroquimica

Si se aplica en flujos
relativamente altos puede
provocar la disminucion en

la remocién del colorante.

No hay consumo de
productos quimicos, ademas
de que no existe la

acumulacién de lodos.

Tratamientos fisicos

Adsorcion con carbén

activado

Es un método costoso,
ademas de que presenta
dificultad en la regeneracion

de los adsorbentes.

Es aplicado en la remocion
de una amplia variedad de

colorantes.

Intercambio i6nico

Es efectivo solo para ciertos

colorantes.

Presenta una regeneracion

sin pérdida de adsorbente.

Filtracion por membrana

Existe la produccion de lodo

y la membrana se ensucia.

Elimina todo tipo de
colorantes, se opera bajo

condiciones moderadas de
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temperatura sin cambio de

cantidad de oxigeno

disuelto.

fase.
Coagulacion Provoca una alta produccién | Es  un  método  viable
electrocinética de lodos. econémicamente.
Irradiacion Se requiere de una alta | Presenta una oxidacion

eficaz a escala laboratorio.

Tratamientos bioldgicos

Adsorcién por biomasa

microbiana viva/muerta

No es efectivo para todos los

colorantes.

Ciertos colorantes tienen
afinidad particular por la
unioén con especies

microbianas.

Decoloracion por hongos

Existe una produccion de

Este tipo de hongos son

biorremediacion

anaerobicos

anaerobica produce metano

e hidrosulfuro.

de podredumbre blanca | enzimas que se ha | capaces de degradar
demostrado ser poco fiable. | colorantes utilizando

enzimas.
Sistema de La descomposicion | Permite decolorizar

colorantes de tipo azo y
otros solubles en agua.

Especificamente, para el tratamiento de aguas residuales industriales contaminadas
con colorantes tipo tina como el azul indigo carmin se han ido implementando
pretratamientos o tratamientos primarios empleando floculantes y coagulantes como son el
alumbre, sulfato ferroso, los polielectrolitos y la cal [28]. No obstante, actualmente se siguen
desarrollando métodos mas efectivos que no alteren la estructura quimica del colorante y

resulte en la formacion de compuestos mas toxicos que los primarios [29].

Dentro de los métodos investigados y evaluados se encuentra la técnica
fotoelectrocatalitica estudiada por Guaraldo en 2011, esta consiste en preparar electrodos de

Ti/TiO2nano particulados por sol-gel empleando tetraisopropdxido (Ti(OPri)4), logrando una
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remocion completa a 15 min transcurridos, afirmando que el uso de estos electrodos bajo

irradiacion UV y controlando su densidad de corriente es una alternativa de eliminacion [30].

Otro técnica ampliamente utilizada es la electro-coagulacion, donde se generan
coagulantes in situ por oxidacién electrolitica del &nodo al aplicar una corriente continua,
con este proceso se elimina el contaminante principalmente mediante la coagulacion,

precipitacion, floculacion y la adsorcion [31].

También se ha estudiado la eliminacion del colorante indigo carmin por métodos
biologicos mediante la biosorcion, empleando biomasa muerta del hongo Aspergillus Niger
tratado con HCI, en este caso, la biomasa fungica es capaz de eliminar un 95% del colorante
en soluciones acuosas en concentraciones de 50 ppm, un resultado similar al obtenido con el

uso de carbones activados comerciales [32].
1.3.2.1  Adsorcion

Los métodos de adsorcion para la remocion de color se basan en la alta afinidad de
una gran variedad de tintes para adsorber materiales. La adsorcion consiste en la retencion
de uno 0 méas componentes de un liquido o gas sobre la superficie de un solido. A este solido
se le denomina adsorbente y a las moléculas que son adsorbidas en la superficie del sélido,
con mayor concentracion que en la fase fluida se conocen como adsorbato. La adsorcion se
establece debido a las fuerzas de atraccion entre las moléculas del fluidos y la superficie
solida [33].

Este es uno de los métodos de los tratamientos fisicos. Actualmente, es uno de los
procesos mas eficaces en el tratamiento de aguas residuales empleado por las industrias para
reducir y/o eliminar los contaminantes peligrosos, tanto organicos como inorganicos [34].
Este método es ampliamente utilizado ya que posee ventajas como su simplicidad de
aplicacion, facil operacion, no genera subproductos, la eliminacion casi completa de las
impurezas, posibilidad de operar a concentraciones muy bajas y la obtencion de un producto
de alta calidad [35].

La decoloracion por este método se encuentra influenciada por parametros fisico-
guimicos como la interaccidn tinte-adsorbente, el tamafio de particula y area superficial del

adsorbente, la temperatura, el pH y el tiempo de contacto [36].
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Por lo anterior, la seleccion de un adsorbente adecuado es fundamental para la
eficiencia de este proceso, dentro de las propiedades que un adsorbente debe tener se
encuentra un volumen de poros accesible para las moléculas del adsorbato, alta superficie

especifica, estabilidad térmica, baja reactividad &cido/base y facil regeneracion [33].

Actualmente, la mayoria de las industrias textiles utilizan carbon activado comercial
para el tratamiento de aguas residuales con colorantes, sin embargo, hablamos de un
adsorbente costoso y de regeneracion lenta. Por otro lado, este no es el Unico material
adsorbente disponible. Existen materiales adsorbentes de bajo costo y renovables que pueden
ser utilizados; se han investigado y desarrollado alternativas de carbones activados utilizando
materiales naturales, residuos solidos industriales, subproductos agricolas y biosorbentes

como precursores, ya que, la mayoria de esto so materiales organicos ricos en carbono [34].
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DL OGIA

La ciencia es la aceptacion de aquello que
funciona y el rechazo de aquello que no.
Para eso se necesita mas coraje que lo que
uno piensa.
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En el presente capitulo se describe el uso de reactivos, la preparacion de los materiales
y los equipos empleados, asi como la metodologia seguida en este trabajo de investigacion y
las técnicas de caracterizacion aplicadas.

Esta parte experimental consta de tres etapas fundamentales, la primera etapa
consistio en la produccion de los residuos a partir de la destilacion del aceite usado de motor
con diferentes concentraciones de 6xido de calcio (CaO), seguido de la caracterizacion de
este por andlisis elemental, Difraccion de Rayos X, Microscopia Electronica de Barrido y

determinacion de area especifica.

Finalmente, los residuos obtenidos fueron evaluados bajo las mismas condiciones a

las diferentes concentraciones de CaO para la remocion del colorante indigo carmin.
2.1 Reactivos, materiales y equipos

El aceite usado de motor fue recuperado de talleres locales de la ciudad de Puebla 'y
se utilizo tal como fue recibido, es decir, sin realizarle ningin tratamiento previo. EI 6xido
de calcio (CaO) fue obtenido “Calidra” y adicionado sin tratamiento previo. El colorante
indigo carmin (C1sHsN2Na20gS») utilizado en la preparacion de soluciones fue marca Sigma
Aldrich grado analitico con una pureza del 85% y empleado tal cual como fue recibido [1].
Dentro de toda la parte experimental se utiliz6 agua desionizada proporcionada por el
laboratorio de operaciones unitarias de la Facultad de Ingenieria Quimica de esta institucion

para la preparacion de soluciones del colorante indigo carmin.

Todo el equipo utilizado fue proporcionado por el laboratorio de biocombustibles de
la Facultad de Ingenieria Quimicay el Centro Universitario de Vinculacion y Transferencia
de Tecnologia (CUVYTT). Los equipos manejados durante los experimentos fueron: sistema
de destilacion simple, mantilla de calentamiento marca ECOSHEL, parrilla de calentamiento
y agitacion magnetica PCA marca Prendo modelo PCA-2100, estufa de calentamiento marca
Binder, espectrofotometro marca JENWAY modelo 7305 Spectrophotometer, potenciometro
marca Fisher Science modelo AB15, centrifugadora marca ELECTROQUIM, recirculador
marca PolyScience, espectrofotometro UV/VIS marca PerkinElmer modelo Lambda 25y un
equipo de fisisorcion para la determinacion de area especifica marca Micromeritics modelo
ChemiSorb 2720.
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2.1.2 Produccion del residuo

Para la generacion del residuo deseado se prepard el aceite de motor usado mostrado
en la figura 2.1, utilizando 400 g de este en un matraz de vidrio de boca con entrada 24/40 de
1000 mL al cual se le adiciond un porcentaje de 6xido de calcio [2] especifico (1, 3 y 5%).
A cada lote de residuos generados se les denomind RAMUO, 1, 3y 5, donde el nimero indica
el porcentaje de 6xido de calcio. Una vez lista la muestra, el matraz se coloc6 en una mantilla
de calentamiento el cual fue recubierto con papel aluminio al igual que la union esmerilada
del sistema de destilacion simple presentado en la figura 2.3, con el objetivo de homogenizar
la temperatura. Una vez montado el sistema, se llevé a cabo un proceso de destilacion simple
incrementando la temperatura a un intervalo de 370-400°C segtn lo reportado por Riesco
Avila [3].

Figura 2.1 400 g de aceite usado de motor recuperado

La destilaciéon total del aceite usado de motor se completé en un tiempo de 3 horas
aproximadamente considerando el enfriamiento del equipo. Una vez terminada la destilacion
y enfriado el equipo, se desmontd el sistema incluyendo el retiro del papel aluminio.
Teniendo el matraz a una temperatura ambiente se procedio a la recuperacion del sélido con

ayuda de una espatula y escobillén para el desprendimiento y almacenamiento total de este.
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Figura 2.2 Sistema de destilacion simple

2.1.3 Preparacion del residuo

Tras la destilacion del aceite usado de motor se obtuvo el residuo sélido presentado
en lafigura 2.3 (a), el cual se triturd en un mortero y posteriormente se tamizé en un intervalo

de 841 micrones a 250 micrones con el objetivo de homogeneizar el tamafio del residuo.

Terminado el tamizado, cada tipo de residuo segin su concentracion de CaO se secd
llevandolo a la estufa por 2 horas a una temperatura de 120°C, con el objetivo de eliminar la
humedad adsorbida durante la manipulacién. Finalmente, al terminar el tiempo necesario, el
residuo se almaceno e identifico en frascos debidamente cerrados y se mantuvieron en un

desecador.

Figura 2.3 Residuo generado, a) recién recuperado, b) después de moler.
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2.1.4 Preparacion del colorante indigo carmin

Se utilizd el colorante indigo carmin (C16HsN2Na20sS;) adquirido de Sigma-Aldrich
(3) para la preparacion de soluciones con el objetivo de construir curvas de calibracion. Se
prepard una solucion madre-acuosa de 50 ppm en un matraz de 250 mL, utilizando 0.0125 g
del colorante; a partir de esta solucion se realizd una serie de soluciones a altas
concentraciones (10, 20, 30, 40 y 50 ppm), concentraciones medias (1, 3 'y 5 ppm) y
concentraciones bajas (0.1, 0.3, 0.5 y 0.7 ppm) para la preparacion de las curvas de
calibracion.

Ademas, para evaluar el carbon se prepard una solucion acuosa de 50 ppm en un
matraz de 500 mL como se presenta en la figura 2.5 para la cual se utilizaron 0.025 g del
colorante indigo carmin, la solucién se recubrié completamente con papel aluminio para

evitar el paso de la luz, ya que esta degrada la solucion. (37).

Figura 2.4 Solucién del colorante indigo carmin a 50 ppm

2.2 Caracterizacion del residuo

El residuo solido obtenido tras la destilacion del aceite usado de motor (carbon) fue
caracterizado mediante una serie de técnicas como: analisis elemental (EDS), Difraccién de
Rayos X (DRX), Microscopia Electrénica de Barrido (SEM), Espectroscopia de Ultravioleta-
visible y Fisisorcion de Nitrogeno.

Pagina | 43



n
.0 "N
Ingenieria en Materiales

2.2.1 Anélisis elemental
El andlisis elemental por Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS) se aplico para

determinar la composicion quimica del residuo por medio de un detector. Para dichos analisis

se empled el microscopio electrénico de barrido marco JEOL modelo JSM-560LV.
2.2.2 Difraccion de Rayos X

Esta técnica se empled para determinar e identificar las fases cristalinas o compuestos
presentes en el residuo. El patron de difraccion se midio en un difractometro D8 Bruker
Discover que cuenta con un filamento de cobre con una longitud de onda de 1.5406 A en un
intervalo de 5 a 70° de 2-theta, con un tamafio de paso de 0.04° y un tiempo de paso de 0.05
segundos. La identificacién de las fases cristalinas presentes se realizé utilizando y
comparando los difractogramas presentados en las fichas JCPDS (Joint Comitee on Powder

Diffraction Standars).
2.2.3 Microscopia Electronica de Barrido (SEM)

Esta técnica se utilizd para analizar la morfologia y determinar el tamafio, distribucién
y forma de las particulas del residuo. Para dichos analisis se empled el microscopio
electrénico de barrido marco JEOL modelo JSM-560LV.

2.2.4 Adsorcién-desorcion de Nitrégeno

Se empled el proceso de fisisorcion de nitrogeno a -196°C por el método BET [4] a
un solo punto para la medicion del area especifica del residuo solido. Para este analisis se
utiliz6 el equipo ChemiSorb 2750 de la marca Micromeritics.

Para poder realizar las mediciones, se utilizaron cada uno de los residuos secados
previamente en la estufa marca Binder. Posteriormente se incorporé una muestra de entre 0.2
y 0.3 g de residuo, la cual fue degasificada bajo flujo constante de 15 mL/min de Nitrogeno

gaseoso (N2) a una temperatura de 120°C durante 1 hora.
2.3 Evaluacion del residuo

Primero se prepar6 una solucion de colorante indigo carmin a una concentracion de 50
ppm de la cual se tomaron 50 mL y se le adicionaron 0.25 g del residuo solido a 0% CaO.

Esta solucion se colocd en un reactor enchaquetado y cubierto con aluminio para evitar el
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paso de la luz el cual se mantuvo a una temperatura de 25°C con ayuda de un recirculador

marca PolyScience y agitacion constante alcanzada con una parrilla.

Se realiz6 un experimento por separado para cada tiempo de evaluacion los cuales
fueron 5, 10, 15, 20, 30, 35, 40 y 60 min, se filtraron a través de papel filtro de filtracion
rpida para separar el residuo sélido, las soluciones filtradas fueron evaluadas en un
espectrofotometro JENWAY a una longitud de onda de 610 nm para la medicion de su

absorcion.

Se realiz6 el mismo procedimiento para cada tipo de residuo, con 0, 1, 3 'y 5% en peso
de CaO. Adicional a estos experimentos, se realizo la evaluacion del comportamiento del
hidroxido de calcio en presencia de la solucion de colorante indigo carmin a 50 ppm, a las
mismas condiciones de los experimentos con el residuo; sin embargo, para este caso, se
adicionaron 0.0385 g de Oxido de calcio en 50 mL del colorante. A diferencia de los
experimentos con el residuo solido, la separacion del hidréxido de calcio se realizd en una
centrifuga marcaELECTROQUIM durante un minuto a 4000 rpm, ya que realizando una

filtracion no se logré la separacion de este.

Ademas de realizar esta evaluacion en el espectrofotometro JENWAY, se analizé el
residuo solido a 1% en peso de CaO y del hidroxido de calcio en un espectrofotometro
UV/Vis modelo Lamba 25 a 5, 30, 60 y 120 min con el objetivo de observar el
comportamiento de estos en un intervalo de longitud de onda de 200 a 700 nm vy la posible

formacion de intermediarios.

Como parte experimental complementaria, se realiz6 la medicion del pH a cada
experimento realizado para un tiempo determinado. Este se llevd a cabo posterior a la
filtracion y simultaneo a la medicidn de absorcidn, Para este fin se empled un potenciometro

modelo AB15, marca Fisher Scientific.
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En el presente capitulo se exhiben los resultados obtenidos tras la destilacion del
aceite usado de motor, asi como los datos de la generacion de residuos alcanzados utilizando
diferentes concentraciones de 6xido de calcio; su caracterizacion mediante diversas técnicas
y, finalmente su evaluacién como material adsorbente en solucion de colorante azul indigo

carmin.

En primera instancia se muestran los resultados visuales y de produccién de los
residuos sélidos generados tras cada destilacion. Posteriormente, se expone toda aquella
informacion analizada e interpretada a partir de técnicas de caracterizacion aplicadas como
andlisis elemental (EDS), Difraccion de Rayos X (DRX), Microscopia Electronica de Barrido

(SEM) y adsorcién-desorcion de nitrégeno, que permite identificar cada residuo.

Finalmente, se presentan los resultados obtenidos de las pruebas de adsorcion de
colorante indigo carmin en solucion acuosa, donde se determind la influencia de la

concentracion de 6xido de calcio.
3.1 Resultados de la destilacion de aceite usado de motor

En esta seccion se presentan los resultados de la cantidad de residuos solidos
obtenidos durante la destilacion del aceite usado de motor, lo cual es fundamental para
visualizar claramente la cantidad generada. Lo anterior ha impactado de manera directa para

proponer un uso mas adelante.

Tras realizar las destilaciones de las cuatro muestras propuestas se presentaron
cambios visuales en los residuos generados. A partir de la figura 3.1 se observa que el sélido
producido sin la adicion de éxido de calcio (RAMUOQ) presenta una coloracion negro
brillante. Por otro lado, al incrementar la cantidad de aditivo, los s6lidos generados van
perdiendo su coloracién negro intenso hasta presentar un color grisaceo para el caso del
residuo con el 5% en peso de CaO (RAMUS).
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Figura 3.1 Residuos sélidos generados. a) RAMUO, b) RAMU1, c) RAMU3, d) RAMUS

Un balance de materia de cada lote de aceite usado de motor destilado permitio tener
un panorama mas exacto acerca de la cantidad de destilado obtenido, las pérdidas durante el
proceso y lo fundamental para este caso, que cantidad de residuos solidos es generada.

De acuerdo con la tabla 3.1, la cantidad de residuo s6lido generado aumenta de
manera proporcional al incremento en la concentracion de 6xido de calcio, esto debido a que

el 6xido de calcio actlia como aditivo en la destilacion.

Tabla 3.1 Balance de materia para el destilado de aceite usado de motor a diferentes concentraciones

de CaO
. | id Slid Porcentaje de
Muestra Aceite usa;do (IjDrO(_J:uc_tg de0 a Resi uodso ido residuo
entrante (%o) estilacion (%o) generado (Q) generado (%)
RAMUO 100 92 11 3
RAMU1 100 a8 18 4
RAMUS 100 83 21 5
RAMUS5 100 81 27 6
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Debido a que no existen datos experimentales previos sobre este residuo especifico
proveniente del destilado de aceite de motor y, con el objetivo de comparar los resultados
obtenidos a partir de este trabajo, se han utilizado los valores experimentales obtenidos acerca
de la pirolisis de un aceite lubricante 20W50 [1], utilizando temperaturas en el intervalo de
390 a 420°C. Dicho proceso trajo consigo la generacion de productos solidos, obteniendo

entre el 1y 3% de residuos.

A partir de los datos ya mencionados, se ha obtenido un comportamiento similar tras
la destilacion del aceite usado de motor, ya que la destilacion sin aditivo genera un 3% de
residuos solidos. Por otro lado, se presentd el incremento en el porcentaje de formacién de
los residuos, teniendo un 4, 5y 6% debido a la adicion de mayor concentracion de 6xido de

calcio.

Gracias a la tabla 3.1 se ha observado que a medida que se incrementa el éxido de
calcio como aditivo, existen un mayor porcentaje de perdidas debido a que el éxido de calcio
favorece la formacion de butano, propano y metano, que a las temperaturas trabajadas en este

caso no lo logran condensarse.

Si se considera utilizar el 1% de CaO como aditivo debido a que este muestra el mejor
rendimiento del aceite destilado y teniendo menor pérdidas durante el proceso, se ha obtenido
un 3% de residuos sélidos y, como se ha planteado al inicio de este trabajo de investigacion,
en México, se generan mas de 325 millones de litros de aceite usado de motor [2]. Si se
plantea refinar el total de aceite usado, se estaria obteniendo una cantidad de 7.995 toneladas

de residuos solidos, lo que resulta significativo para su aprovechamiento.
3.2 Analisis Elemental (EDS)

Una vez determinadas las cantidades de residuos sélidos producidos, se procedi6 a realizar
un analisis elemental de las muestras, lo cual es de gran importancia ya que este analisis
permite identificar los elementos quimicos que conforman el material y a su vez,
dependiendo el tipo y cantidad de elementos que lo compongan este podria ser clasificado

como un residuo peligroso.

A partir de esta técnica, la cual se realizo en tres diferentes zonas de cada uno de los

residuos generados, se obtuvo la composicion representada en la figura 3.2.
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En la tabla 3.2 se presentan los resultados del analisis elemental de las muestras con
y sin adicion del éxido de calcio. En donde puede apreciarse para todas las muestras, que a
medida que se incrementa la concentracion de 6xido de calcio, disminuye la concentracion
de carbono y, a su vez un incremento de oxigeno. Lo anterior se debe a la formacién de otros
compuestos como el carbonato de calcio (CaCOs), sulfato de calcio (CaSO4), hidroxido de
calcio (Ca(OHy>), etc. que estan depositados en la superficie del carbono. Ademas, al formar
dichos compuestos se incrementa el contenido de oxigeno, y, a su vez, durante el proceso de
destilacion y el incremento de la temperatura a 400°C donde la temperatura de sublimacion
del carbono es de 300°C, entonces comienza a formarse dioxido de carbono (CO>) el cual

termina siendo parte de la atmoésfera [3].

De la misma manera, en todas las muestras se observa una disminucion en el
contenido de magnesio, fosforo, hierro y zinc, los cuales originalmente se encuentran en
disolucién, una vez que se comienza a eliminar la porciéon organica del destilado, las
particulas del carbono sirven como centros de nucleacion para la formacion de compuestos

a base de estos elementos.

Spectrum 3 . Spectrum 3

Full Scale 471 cts Cursor: 0.000

Spectrum 1

2 - [
Full Scale 832 cts Cursor: 0.000 ke' Full Scale 1544 cts Curser: 0.000 ke'

Figura 3.2. Espectros de analisis para a)RAMUO, b) RAMUL1, ¢) RAMU3 y d) RAMUS

Finalmente, un aspecto importante a analizar es el contenido de azufre, donde a partir

de la adicién del aditivo en el RAMUL se observa la disminucidn constante de este elemento;
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corroborando que la adicion del 6xido de calcio favorece en la disminucion del contenido de
azufre [4]. El azufre presente se atribuye a la reaccion de este con otros elementos, resultando
en la formacion de otros compuestos como el sulfato de calcio presentes en el residuo, y otra

porcion contenida en el producto destilado.

Tabla 3.2 Composicion elemental de los residuos sélidos variando su concentracion de CaO

Muestra C 0 Mg Al Si P S Cl Ca Fe Zn
RAMUOQ | 47.6+2.1 | 26.2+0.5 | 1.6+0.3 | 1.1+0.03 3.0+0.6 | 5.0+0.3 | 0.6+£0.2 | 11.7+1.7 3.4+1.1
RAMUL | 46.445.6 | 27.0+2.8 | 1.4+0.4 0.3+0.03 | 2.0+0.6 | 4.1+1.4 16.3+4.9|0.7+0.3 | 1.8+1.0
RAMUS3 | 25.3+3.8 | 38.0+1.6 | 1.4+0.2 0.4+0.1 | 1.1+0.2 | 2.74#0.7 30.7¢3.3| 0.5 0.6
RAMUS | 22.0+0.9 | 41.0+0.4 | 0.7+0.1 0.3+0.02 | 0.9+0.1 | 2.2+0.1 32.6£09| 04 0.5

Los elementos presentes identificados mediante esta técnica se deben a la composicion
quimica de los aceites usados de motor. La presencia de aluminio puede provenir del desgaste
de algunas piezas de motor como, pistones, cojinetes, bujes, valvulas, tornillos [5]. El hierro
también se debe al deterioro de cilindros, camisas, tren de valvulas y herrumbre segin su
aplicacion, de igual manera, puede estar relacionado con la oxidacién (corrosion) de las
piezas del motor debido a los periodos prolongados de uso [6]. El silicio se atribuye a fallas
en la estanqueidad del sistema lubricante y/o a la cristalizacion de las empaquetaduras [7].
El calcio presente en la muestra sin aditivo se debe a los detergentes utilizados, los cuales
neutralizan los acidos ayudandolo a mantenerse limpio, y, el incremento de este elemento
corresponde a la concentracion de 6xido de calcio adicionada. Ademas de estos elementos,
el fésforo, el zinc y el azufre se adicionan como aditivos metalicos para mejorar las
propiedades del aceite, cumpliendo funciones de anti-desgaste [5]. Finalmente, la presencia
de cloro usualmente se debe a la contaminacion durante su uso, donde se llevan a cabo

reacciones del aceite con compuestos halogenados presentes en los aditivos [8].

Por otro lado, no se encontraron elementos como el arsénico, cromo, cadmio y plomo lo
gue podria haber clasificado a los residuos como material peligroso [9]. No obstante, la
presencia de estos elementos no puede ser descartada ya que el andlisis elemental obtenido
por esta técnica tiene ciertos limitantes, y, para poder descartar totalmente la existencia de
estos se tendrian que aplicar otras técnicas como la espectrometria de absorcion atdmica
(AAS) [10].
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Ademas de conocer que elementos componen a los residuos solidos es importante

determinar cuales son las fases cristalinas presentes en cada uno ya que al evaluarlos como

material adsorbente se debe identificar a que compuesto se le atribuye esta propiedad:;

ademas, en el caso de algunos compuestos como el 6xido de calcio estos pueden reaccionar

durante el proceso, obteniendo compuestos diferentes. Lo anterior se ha logrado mediante la

técnica de difraccion de rayos X, v, las fases cristalinas se identificaron utilizando las fichas

cristalograficas JCPDS (Joint Comitee on Powder Diffraction Standards).

En la figura 3.3 se presentan los patrones de difraccion de los residuos solidos a

diferentes concentraciones de 6xido de calcio, asi como los espectros pertenecientes a las

fichas cristalogréaficas expuestos en la figura 3.4.

RAMUS5
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Figura 3.3 Espectros de difraccion presentados e identificados para cada residuo sélido generado

Analizando las sefiales reportadas para el RAMUO cuyas sefiales con mayor

intensidad corresponden, al sulfato de calcio (CaSQOs), Anhidrita (Ca(SO4) correspondiente a
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la ficha #86-2270; al carbonato de calcio (Ca(COs)) en fase Calcita y ficha #86-0174; vy al
hidréxido de calcio (Ca(OH)2) correspondiente a la ficha 72-0156. Ademas, se encuentran
sefiales pertenecientes al 6xido de calcio (CaO) con ficha #77-2376. Sin embargo, existe una
variedad de compuestos presentes en el residuo como: fosfato de calcio (Caz(PO4). con la
ficha #88-1585, sulfato de oxido de zinc (Zn3O(S04). correspondiente a la ficha #71-2475 y
sulfato de calcio (Ca(SO4)) con ficha #86-2270. Los compuestos anteriores se encuentran
traslapados entre si, determinando que los residuos presentan una mezcla de fases. Lo anterior
se debe a la interaccion de todos los elementos contenidos en el aceite usado de motor,

trayendo consigo reacciones quimicas rompiendo y formando enlaces entre los atomos.

Interpretando los residuos RAMU1 y RAMUS, se ha determinado que contienen las
mismas sefiales y, por lo tanto, las fases existentes en el RAMUOQ, sin embargo, estos

presentan un compuesto extra, el 6xido de zinc (ZnO) correspondiente a la ficha #89-1397.

En el RAMUS prevalecen las mismas sefiales identificadas en los residuos solidos
anteriores, no obstante, se ha identificado una sefial nueva a 27.65 de 26, correspondiente al
fosfato de calcio (Caz(POa)>.
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Figura 3.4 Espectros de difraccion extraidos de las fichas JCPDS correspondientes a: a)
Ca(OH)z, b) CaO, c) Ca(COs), d) Ca(SO4), €) Ca(PO4)2, f) ZnO, g) Zn30(SO4)2
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3.4 Microscopia Electronica de Barrido (SEM)

La microscopia electronica de barrido se realiz6 con el objetivo de observar y verificar
la morfologia y el tamafio de particula de los residuos obtenidos, ya que estas influyen
directamente en su area especifica, la cual se abordara mas adelante. A partir de estos datos

se puede determinar si los residuos podran comportarse como material adsorbente.

Las microscopias presentadas en la figura 3.5 para las cuatro muestras analizadas
presentan una morfologia similar con particulas semiesferoidales compactadas entre ellas,

ademas se observa un crecimiento constante de estas.

El residuo sélido sin adicién de 6xido de calcio (figura 3.5 (a)), posee un tamafio de
particula de 0.4 um. A partir del RAMUL (figura 3.5 (b)), se observa un incremento del
tamafio de particula, mismo que aumenta para el RAMU3 (figura 3.5, (c)), y RAMUS5 (figura

3.5, (d)) teniendo un tamafio promedio de 0.7, 0.9 y 1.2 um, respectivamente.

El crecimiento de las particulas es evidente, esto se debe al aumento en la
concentracion de oOxido de calcio que fue afiadido, lo anterior es corroborado con los
espectros de difraccion presentados en la figura 3.3, donde se observa el incremento de las

bandas correspondientes al hidréxido y 6xido de calcio.

Gracias a este analisis, se ha podido comparar la morfologia presentada por los cuatro
residuos y el negro de carbon obtenido a partir de otros procesos como la pirolisis, el cual se
emite originalmente como pequefias esferas que poseen un intervalo de 0.001 0.005 pm las
cuales suelen aglomerarse para formar particulas mas grandes de 0.1 a 1 um. Por lo anterior
se ha determinado que los residuos sélidos presentan una morfologia similar a la del negro

de carbdn reportada por John G. Watson [11].
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Figura 3.5 Microscopias Electronicas de Barrido de los residuos sélidos a)RAMUO, b)RAMUL,
c)RAMUS, d)RAMU5

3.5 Adsorcién-desorcion de nitrégeno

Finalmente, se realizd la medicion de las areas especificas para cada residuo
generado. Determinar el area especifica de los residuos sélidos nos permite conocer su area
y a su vez asociar un posible comportamiento de adsorcidon. Para ello se utilizo la técnica de
adsorcion-desorcion de nitrogeno a -196°C, mediante el método BET (Brunauer-Emmet-
Teller).

Los datos recopilados se presentan en la tabla 3.5 donde se muestra que el RAMUOQ y
el RAMUL1 no poseen cambios significativos, ya que su area especifica es de 27 y 28 m?/g,
respectivamente. Posteriormente, se observa un maximo para el RAMU3 con 69 m?/g de area
y, finalmente una disminucion del &rea para el RAMUS, siendo de 54 m?/g.

En este contexto el area especifica depende no solamente del tamafio de particula, en
donde segun lo reportado en bibliografia a medida que el tamafio de particula aumenta, el
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area disminuye y viceversa [12]; lo cual no aplica, ya que, de acuerdo con las microscopias
presentadas en la figura 3.5, el RAMUO y RAMUL presentan las particulas mas pequefias.
En este sentido, el area especifica también depende de la porosidad, el tamafio y volumen de
los poros, su grado de cristalizacion, asi como el grado de compactacion de las particulas
[13]. Por lo anterior, se considera que las muestras RAMUO y RAMU1 poseen particulas sin
porosidad muy similares a las presentadas por el negro de carbén [11]. Por otro lado, como
se ha observado gracias a los espectros de difraccion y las microscopias obtenidas, la
formacion de diferentes fases cristalinas influye en el area, alcanzando un méaximo en el
RAMU3, donde posiblemente se encuentren los tamafios mas pequefios de particula para el

Oxido de calcio e hidroxido de calcio que por si solos presentan cierta porosidad [14].

Tabla 3.3 Area especifica de los residuos generados

Area especifica
MUESTRA (m?g)
(Ca(OH)z2) 12
RAMUO 27
RAMU1 28
RAMU3 69
RAMUS 54

3.6 Caracterizacion del azul indigo carmin

Inicialmente se realiz6 un analisis al indigo carmin en solucién acuosa a 50 ppm
representado en el espectro UV/Visible de la figura 3.6, donde se ha determinado la longitud
de onda para la maxima absorbancia a 610 nm que corresponde al enlace C=C del grupo
cromoforo del colorante debido a la transicion del orbital = no enlazante al orbital 7 anti
enlazante [15]. Ademas, se encuentra una banda en la region de onda corta del UV a 340 nm

que corresponde al enlace C=C, C=0, anillo aromatico y Na*SOs".
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Figura 3.6 Espectro UV/Visible del azul indigo carmin

3.7 Espectros UV/Vis de los residuos sélidos generados

A continuacién, se presentan los resultados obtenidos de la evaluacion de cada
residuo solido en funcion del tiempo, estos se compararon con las dos bandas de absorbancia

caracteristicas del indigo carmin determinadas en la figura 3.6.

En primera instancia se exhiben los espectros realizados mediante UV/Visible en la
figura 3.8. Al analizar el comportamiento del RAMUO (a) se ha determinado que el residuo
solido por si solo tiene la capacidad de adsorber ya que muestra una disminucién de las
bandas caracteristicas a 610 y 340 nm [16], sin embargo, esto no ocurre rapidamente, tras
transcurrir 120 min la coloracién no presenta un gran cambio visible y esto se exhibe en la
figura 3.10, a).

Posteriormente, el espectro generado para el RAMUL presenta una rapida
disminucion de la banda de absorbancia principal a 610 nm, después de 5 min de evaluacion

la absorbancia en el pico maximo se reduce significativamente a mas de la mitad, sin
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embargo, ha dado lugar a la generacion de una nueva banda localizada a 375 nm lo que
representa la formacion de intermediarios y, a su vez la generacion de compuestos distintos
al indigo carmin, al realizar una busqueda bibliogréafica se asigno esta nueva banda al Leuco
indigo Carmin [17], cuyo espectro de absorcion se muestra en la figura 3.7 [18]. Finalmente,
a los 60 min transcurridos la banda principal decrece hasta 0.0165, dando como resultado la
decoloracidn visualmente expuesta en la figura 3.10, b). Cabe mencionar que a partir de este

punto no se apreciaron cambios significativos en ninguna de las dos bandas caracteristicas.

A partir de la figura 3.8 (c), se observa el RAMU3 donde la banda correspondiente al
pico maximo de absorbancia decrece demasiado rapido, tan solo a los 5 minutos transcurridos
se muestra una absorbancia de 0.0159 presentando un cambio dréstico en su coloracion
expuesto en la figura 3.10, ¢). Se ha determinado que la decoloracion total se lleva a cabo al
llegar a los 30 min, aumentando la velocidad de remocion a comparacion del residuo sin
6xido de calcio. Ademas, se ha presentado la formacion de la misma banda del Leuco indigo

Carmin.

1.00

0.76

0.50

0.25

Absorbancia relativa (u.a)

0.00 . — .
300 400 500 600 700 800

Longitud de onda (nm)

Figura 3.7 Espectro de absorcion del leuco indigo carmin

Como ultima evaluacion de residuos, el espectro generado para el RAMUS5 exhibe
una alta velocidad de decoloracidn, ya que a tan solo 5 min se determiné una absorbancia de

0.0369, perdiendo visualmente el color caracteristico del indigo carmin. Al transcurrir el
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tiempo de evaluacion ya no se muestran cambios significativos. De igual manera como en

los residuos solido con 6xido de calcio, prevalece la formacion de intermediarios.

Por otro lado, y para determinar a qué se debe el comportamiento observado de los
residuos solidos, se evalud el hidroxido de calcio por si solo generando el espectro
presentando en la figura 3.8, €). Los resultados indican una rapida disminucion de la banda a
610 nm, obteniendo una decoloracion a los 60 min de evaluacion. Ademas, con este
compuesto se genera la banda localizada a 375 nm, siendo el 6xido de calcio el componente

formador de intermediaros en el material obtenido.

A partir de los espectros UV/Vis generados para las cinco muestras se ha concluido
que la adicion del 6xido de calcio es base fundamental en la mejora de la capacidad de
adsorcion, maximizando la velocidad de decoloracion del residuo en funcién de la
concentracion de este aditivo. Es importante recalcar, que el mecanismo de reaccion del
residuo sin oxido de calcio se basa totalmente en la adsorcion del colorante; por otro lado,
los residuos con la incorporacién del aditivo decoloran; la diferencia entre ambos
mecanismos radica en que la adsorcion implica Gnicamente la transferencia de las moléculas
sobre la superficie de un adsorbente [19], y, una decoloracion trae consigo la ruptura del

grupo cromdforo del colorante, modificando la molécula original [20].
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Figura 3.8 Espectros UV/Vis generados para los residuos solidos generados y el 6xido de calcio en
solucidn de indigo carmin. a) RAMUO, b) RAMU1, c) RAMUS3, d) RAMU5 y e) Ca(OH).
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3.8 Remocidn del indigo carmin

Para corroborar lo observado mediante los espectros UV/Vis generados, se grafico el
porcentaje de remocion obtenido tras la evaluacion de los residuos solidos y el hidroxido de

calcio.

Analizando los gréaficos presentados en la figura 3.9, se puede observar que en el

residuo sélido sin 6xido de calcio se aprecio una remocion maxima del 50%.

Por otro lado, al evaluar los residuos sélidos con 6xido de calcio (CaO) a diferentes
concentraciones, se observa la disminucion del valor de la absorbancia obteniendo
porcentajes de remocién de hasta el 99% para el RAMUL y un 100% para el RAMU3 y
RAMUS. Gracias a esto se ha podido determinar que la remocion del color se ve favorecida
por la adicion del 6xido de calcio al material. No obstante, no existe una diferencia
significativa entre los tres residuos con el aditivo, ya que, al incrementar su concentracion
solo disminuye el tiempo de remocion. Asimismo, al evaluar el comportamiento del

hidroxido de calcio por si solo, se observa una remocion de color gradual.
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Figura 3.9 Porcentaje de remocidn vs tiempo de la solucion de indigo carmin en presencia de los
diferentes residuos solidos
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Ademas, en la figura 3.10 se ha recopilado una serie de fotografias donde se puede observar

el cambio de color en la solucion de azul indigo carmin evaluado para cada residuo solido.

Figura 3.10 Fotografias del cambio de color para cada residuo a)RAMUO, b) RAMU1,¢c) RAMUS3,
d) RAMU, e) Ca(OH)
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3.9 Efecto del pH

Realizar una medicion del pH durante las pruebas de evaluacion es importante debido
a que este podria ser un parametro que influya en el proceso de adsorcion-remocion ya que

el 6xido de calcio modifica el pH de manera natural.

Graficando los datos obtenido durante la medicion simultanea del pH representados
en laen lafigura 3.8, se observa que el residuo sin aditivo no presenta un cambio significativo
de pH, manteniéndose en valores de entre 8.6 a 9.3. No obstante, al adicionar el 1% en peso
de CaO, se presenta un cambio significativo de pH incrementando de 8.6 a 10.5, llegando
hasta valores de 12.6. Para el caso del residuo con 3% de CaO, se presenta un incremento
mayor del pH inicial a 11.2 en 5 min; no obstante, a diferencia del residuo anterior a partir
de los 25 min se presenta una disminucion del pH de 12.6 a 12.5. Por ultimo y como se
suponia, al incrementar el contenido de CaO a un 5% en peso, este incrementa el valor de pH

de 8.6 a 12.4 en 5 min, manteniendo un incremento constante en este.

Como se ha observado en el RAMUL, RAMU3 y RAMUS5 existe un aumento del
valor del pH en la solucion, debido a la incorporacién de 6xido de calcio y, asimismo, gracias
a este cambio en el pH de la solucion es que se atribuye la generacién de intermediarios. Lo
anterior se debe a que el colorante indigo carmin se vuelve inestable en medios alcalinos por
arriba del valor de 11.4 [21].

13.5
13.0
] 4’4//‘\::4‘4—4
12.5 . I/. 7.4>/ti
12.0 1 * v v
0/ /v/

11.5 /

11,0 e / —e— indigo carmin
L : —Ao—  RAMUO
=105 —v—  RAMUL
—e—  RAMU3

10.0 —q— RAMU5
954 R —— Ca(OH,)

- \A
9.0 ] / A A — . .
8.5 - ————@——— 00— 00— 00— 0 — 0 —— 0 ——©
8.0 +— T T LI T T LI T T T LI T
0 5 10 15 20 25 30 35 40
Tiempo (min)

Figura 3.11 Evaluacion de pH de los residuos generacion a diferentes concentracion de CaO
respecto al tiempo

Pégina | 64



n
.0 "™\
Ingenieria en Materiales

3.10 Mecanismo de decoloracion

Por Gltimo y gracias al andlisis y evaluacion de los residuos sélidos utilizados, donde
se ha determinado que logran remover la coloracion caracteristica del colorante pero, ademas,
existe la formacion de intermediaros; se supone que el mecanismo de decoloracién de la
solucién de azul indigo carmin con la incorporacién del 6xido de calcio presentado en la
figura 3.9 se debe principalmente a la transformacion quimica de la molécula del indigo
carmin que se atribuye a la reduccién del enlace C=C y C=0, asimismo a la formacion de

enlaces C-H, generando su forma leuco del colorante como intermediario [22, 23].

No obstante, a pesar de la formacion de intermediarios, estos se van degradando con
el transcurso del tiempo, lo cual se pudo observar a partir de la figura 3.8 para las muestras
con la adicion de oxido de calcio. Ademas, el leuco indigo carmin no resulta mas peligroso

o toxico que su forma neutra [24].
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Figura 3.12 Mecanismo de decoloracion del indigo carmin en presencia del residuo sélido y 6xido
de calcio
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Con base en los resultados alcanzados en este trabajo de investigacion, se concluye lo
siguiente:

1. Se obtuvo un residuo sélido con carbono como componente principal a partir de la
destilacion del aceite usado de motor, lo cual fue corroborado por anélisis elemental
(EDS).

2. A partir del analisis elemental se corroboré que la incorporacién del 6xido de calcio
como aditivo favorece en la disminucién del contenido de azufre presente en los
residuos.

3. Se obtuvieron distintos residuos solidos incorporando el éxido de calcio, formando
compuestos como el 6xido de calcio (CaO), hidréxido de calcio (Ca(OH)z2), carbonato
de calcio en su fase calcita (CaCOs3), sulfato de calcio (Ca(SOs4)), fosfato de calcio
(Caz(POa)2 y oxido de zinc (Zn0O); identificados por difraccion de rayos x (DRX).

4. Las imagenes obtenidas por SEM permitieron observar la morfologia y calcular el
tamafio promedio de particula, presentando forma semiesferoidal y un tamarfio
promedio de particula en el intervalo de 0.4 a 1.2 pm, caracteristicas morfologicas
similares al negro de carbon.

5. El area especifica de los residuos se encontré en el intervalo de lo reportado para el
negro de carbdn, corroborando que el area especifica no depende totalmente del
tamafio de particula, sino también del tamafio de poro y compactacién de las
particulas.

6. El RAMUS presenta el area especifica mayor debido a la presencia de particulas de
menor tamafio para el 6xido e hidroxido de calcio, mientras que el RAMUO vy
RAMUL poseen particulas semi solidas, poco porosas.

7. Utilizando la espectroscopia UV/Vis se determind que el RAMUO fue el Gnico
material que adsorbe el colorante. EI RAMU1, RAMU3 y RAMUS5 decoloraron la
solucion de azul indigo carmin debido a la ruptura del grupo croméforo, dando lugar
a la formacion de leuco indigo carmin como intermediario.

8. Al evaluar el RAMUO se determind que posee la capacidad de adsorcion, sin
embargo, esta se presenta a baja velocidad, mostrando cambios poco significativos

en su absorbancia.
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9. La evaluacion del RAMUL, RAMU3 y RAMUS demostré que la adicion del 6xido
de calcio favorece en la velocidad de decoloracion. Siendo el RAMUS el que presenta
el menor tiempo de decoloracion teniendo una pérdida total de color a los 20 min.

10. A partir de los graficos de remocion se determind que no existe una gran diferencia
entre los resultados obtenidos para los tres residuos con oxido de calcio evaluados,
ya que estos llegan a remover hasta un 100% en periodos de tiempo cortos.

11. El valor del pH fue un pardmetro influyente en la adsorcion-remocion del colorante,
ya que a valores por debajo de 11.4 no se encontrd la formacion de intermediaros
corroborado con el RAMUQ, sin embargo, al obtener valores de pH por encima de lo
este, como el del RAMU1, RAMU3 y RAMUS existe la formacién de intermediarios
por la inestabilidad de la molécula en pH alcalino.

12. La decoloracion de la solucion de azul indigo carmin con oxido de calcio se debe
principalmente a la degradacion de la molécula del colorante y en una menor
proporcion a la adsorcion de este sobre la superficie del residuo.

13. A partir de este trabajo de investigacion se pudo obtener informacion acerca de los
residuos generados tras la destilacion del aceite usado de motor, ya que no existe

informacion considerable.
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ANEXOS
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a) Curva de calibracion de indigo carmin

Se realizaron dos curvas de calibracion a diferentes concentraciones para determinar
la concentracion y porcentaje de remocion del colorante indigo carmin después de las pruebas
de evaluacion. En la figura 1 se presenta la curva realizada a bajas concentraciones en el
intervalo de 1 a 5 ppm. En la figura 2 se muestra una curva en un intervalo de 10 a 50 ppm

gue representa concentraciones altas.
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Figura a.1 Curva de calibracion a altas concentraciones
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