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 Elaboracion de un filtro.

* Fenoles

« Aguas contaminadas

» Desechos agro-industriales

« Bagazo de cafa, pseudotallo de banano,
cascaras de cacao, etc.
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Celulosa }

« Es considerado como el polimero mas abundante.

» Es insoluble en agua, resistente a la corrosion y a
microorganismos.

« Tratamientos acidos y basicos para su aislamiento.

Esterificacion: acetato de celulosa, propianato de AC y
el Triacetato de celulosa.
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La celulosa es un polimero lineal que esta formado por una unidad de repeticion «erecovimicn
molecular, compuesta por un par de anillos de D — anhidroglucosa, unidas por
enlaces [-1,4-oxigeno glucosidico.
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El acetato de celulosa (AC) se obtiene al someter a la celulosa o
cualquier material con alto contenido lignocelulosico a un

tratamiento con una mezcla de acido y anhidrido aceético.
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OBJETIVO GENERAL e cvimion

Elaboracion de una membrana de acetato de celulosa modificada con almidén de
maiz y polivinilpirrolidona para la remocion de fenoles en aguas contaminadas.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

« Extraer celulosa del pseudotallo de banano mediante extraccion acida y basica para le
formacion de acetato de celulosa.

 Elaborar una membrana porosa de acetato de celulosa, mediante el método de inversion de
fase utilizando almidon de maiz y polivinipirrolidona.

« Caracterizar las membranas porosas, mediante pruebas fisicas y mecanicas.

 Caracterizar la muestra permeada de fenoles, mediante espectrofotometria UV-VIS, pare
comprobar la capacidad filtrante de las membranas porosas.



ﬂﬂﬂﬂﬂﬂﬂﬂﬂﬂﬂﬂﬂﬂﬂﬂﬂﬂﬂﬂﬂﬂﬂﬂﬂﬂ

INTRODUCCION

\ S

([ )

OBJETIVOS

ANALISIS DE RESULTADOS

CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES




// \\

f‘@’j e o v%\:m%

// ! \
‘ ,«’:‘{ 4 A,\":
.;‘ \\_‘ ,j’u

‘( "\'

UNIVERSIDAD DE LAS FUERZAS ARMADAS

198
ECUADDR INNDVACION PARA LA ENCELENCIII \\

Recoleccion y acondicionamiento de Materia Prlmer

PETROQUIMICA

Pedazos de 5cm +
Hipoclorito de sodio
+ agua destilada
caliente

55°C
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PETROQUIMICA

Tratamiento de
solidos con etanol y
tolueno 2:1
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735mL acido
acético/ acido
nitrico con
una relacion
10:1

Filtracion con
lavados sucesivos de
agua destilada y
etanol

Temperatura
de 110 °C
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200mL de una
solucion
alcalina de
hidroxido de
sodio al 10%
m/m.

Temperatura
de 26 °C

PETROQUIMICA

Filtracion con
lavados sucesivos de
agua destilada vy
etanol hasta pH
neutro.
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2 gramos de
la celulosa +
acido aceético
glacial +
anhidrido
acetico

Temperatura
de 25 °C

INNDVACION PARA LA EXCELENCIA

v

Acetilacion de Celulosa.

a

PETROQUIMICA

Filtracion con
lavados sucesivos de
agua destilada vy
etanol hasta pH
neutro.
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(Medio) (Alto)
C de solvente [mL] 3 6 13
Cac lor] 0,5 1 2
C aimiden [97] 1 2 4,1

Covp [0r] 0 1,4 2,7
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- 3,3mi 0,5gr 1gr omi
- 3,3ml 1gr 2qr 1,4ml
- 3,3ml 2qr 4gr 2,7ml
- 6,7ml 0,5gr 2qr 2,7ml
- 6,7ml 1gr 4qr Oml
- 6,7ml 2qr 1gr 1,4ml
- 13,5ml 0,5gr 4qr 1,4ml
- 13,5ml 1gr 1gr 2,7ml
- 13,5ml 2qr 2gr Oomi




AC+Acetona
+almidén de
maiz+PVP

Temperatura ~
de 50 °C
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cf o

Donde:

e Cf = concentracion de Ila
solucion  fendlica en la
alimentacion [mg/L]

e Cp = concentracion de Ia
solucion  fendlica en el
permeado [mg/L]

QOO
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Porosidad
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Peso gumedo—Pe€SO0 seco
, * 100%
Volumen,yestra* Densidadyzo

Donde:

Peso himedo es el peso de la
membrana  después de  ser
sumergida en agua [gr]

Peso seco es el peso de la
membrana después de salir de
desecador [gr]

Volumen muestra, es el volumen
calculado de la membrana usada
para este ensayo [cm3.]

Densidad de H20, es la densidad
del agua destilada en [gr/cm?3]
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Solubilidad -‘

PETROQUIMICA

Pruebas de solubilidad en frio a) Metanol b) Cloroformo c) Acetona d) Agua
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PETROQUIMICA

Pruebas de solubilidad en caliente a) bafio maria b) Polimero no disuelto en metanol c) Polimero
parcialmente disuelto en Cloroformo d) Polimero no disuelto en Agua
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PETROQUIMICA

Esta prueba se realiza de acuerdo con la norma ISO 37
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Para corroborar que los productos obtenidos sean celulosa y acetato de
celulosa, es necesario llevar a cabo un analisis de espectrometria

infrarroja.
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INNOVACION PARA LA EXCELENCIA

Para corroborar que los productos obtenidos sean celulosa y acetato de
celulosa, es necesario llevar a cabo un analisis de espectrometria

infrarroja.
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ESPE Membranas Obtenidas: ‘
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ESPE Membranas Obte_ ‘
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ESPE Espectrofotometria UV/VIS y determinacion de la @
= mencen s s CONCENtracion de fenoles %
Para la determinacion de la concentracion de fenoles, es reTRocuImicH

necesario utilizar la técnica de colorimetria establecida
por (Flores,2018).

~ ABSORBANCIAMEDIDA
0 B o :
005 0,037 0,033 0,041
o010 0,083 0,081 0,087
015 0,128 0,125 0,131
03 0,224 0,238 0,258
05 0,442 0,425 0,461

B /- T 0,668 0,658 0,686
i 0,892 0,879 0,916

iy
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y =0,9214x - 0,0057
R?=0,999Z
0,8

0,6

0,4 @ Series3 °

ABSORBANCIA

Linear (Series3)

0,2

0 0,2 0,4 0,6 0,8 1 1,2

-0,2
CONCENTRACION [mg/L]
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0,19
0,41
0,78
0,95
0,89
0,82
0,86
0,90

_ @ESPE Espectrofotometria UV/VIS y determinaci(.i Q@

la Concentracion de fenoles

0,174
0,354
0,713
0,847
0,791
0,721
0,769
0,812

OOOOOOOOOOOO



UNIVERSIDAD DE LAS FUERZAS ARMADAS
INNOVACION PARA LA EXCELENCIA

Solubilidad 0@
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cristales

Disolvente metanol agua cloroformo Acetona
Solubilidad en frio NO NO NO
Solubilidad en NO NO PARCIAL
caliente
Formacion de S| S| PARCIAL
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ESPE Solubilidad_‘

39 PETROQUIMICA
36
33
30
27
24
21
18

15

12

gr polimero /100 ml Solvente

20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46

Temperatura (°C)
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0.0

®

SEM HV: 10.0 kV WD: 15.00 mm MIRA3 TESCAN| : SEM HV: 10.0 kV WD: 15.08 mm MIRA3 TESCAN|
View field: 138 ym Det: SE 20 ym View field: 138 pm Det: SE 20 pm
SEM MAG: 4.01 kx  Date(m/dly): 12117/13 CENCINAT SEM MAG: 4.00 kx  Date(m/dly): 12/17/13 CENCINAT

SEM HV: 10.0 kV WD: 15.00 mm | MIRA3 TESCAN|
View field: 138 pm Det: SE 20 pm
SEM MAG: 4.01 kx  Date(m/dly): 12/17/19 CENCINAT

S2 S3 S4
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PETROQUIMICA

e

SEM HV: 10.0 k WD:9.84mm '4 MIRA3 TESCAN
View fleld: 1.56 mm Det: SE 500 pm
SEM MAG: 355x  Date(m/dly): 1217/13 CENCINAT

SEM HV: 10.0 kV WD: 10.02 mm 11 | MIRA3 TESCAN|
View field: 716 ym Det: SE 200 ym
SEM MAG: 773 x  Date{m/dly): 12117119 CENCINAT

S2 S3
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Porosidad

Peso gymedo—P€SO0 seco

Volumen,yyestra* Densidadyzo

* 100%

49,31
17,30
34,84
2,031
48,28
0,462
0,468
0,625

-t

_ e
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Main Effects Plot for Means
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Mean of Means

Csaolv

membrana

Main Effects Plot for Means
Data Means

Ctot Calmidan

33ml & T1mil 13,5m1 05gr igr 2gr igr 2gr 4 1gr
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Analisis de medias; Factor de rechazo de la
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PETROQUIMICA



'y, \ \
[ om— A\
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Main Effects Plot for Means
Data Means

Ctot Calmidon

Csoly

a5 4

Mean of Means

T T T T
33ml &7ml 135ml O.5gr igr 2gr igr 2gr 4 1gr
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Una vez que se ha realizado las pruebas de elongacién de la membrana S2, se obtuvieron los PeTROOUIMICHA

siguientes resultados, el cual indica que la fuerza maxima que resiste la membrana es de 1,23 MPa,
cuando se aplica una tension de 35 mm/min.

Ancho estandar de la probeta = 0,65 cm
Ensayo M100 Espesor (cm) Area (cm?
1 1,10 0,10 0,08
2 1,12 0,15
3 1,10 0,20
4 0,90 0,10
5 1,10 0,10
Media 1,06 0,13
kg/cm2 12,59

MPa 1,23
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« Segun la metodologia propuesta es posible la obtencion de membranas porosas de...... s e
acetato de celulosa modificadas con almidon de maiz y polivinilpirrolidona, capaces
de filtrar fenoles presentes en el agua, por lo tanto, si es posible obtener un producto
de alto valor agregado utilizando desechos agroindustriales, como es el pseudotallo
de banano.

« EIl pseudotallo que se ha utilizado en este proyecto como materia prima y fuente
principal de celulosa, posee una cantidad muy alta de agua y relativamente poco
material lignocelulosico; sin embargo, al momento que se realiza la reaccion de
acetilacion la cantidad de agua excesiva, es la razon principal por la cual la
acetilacion de la celulosa alcanza un grado de sustitucion entre 2,2-2,7, dato que
corresponde al Acetato de Celulosa.




VEESPE Conclusiones B

UNIVERSIDAD DE LAS FUERZAS ARMADAS

ESPE

INNDVACION PARA LA EXCELENCIA

« La sustitucion completa en la reaccion de acetilacion provoca que se obtenga O
Triacetato de Celulosa, es decir, todos los grupos O-H de las unidades repetitivas derrocsinies
la celulosa, son reemplazadas por grupos carbonilo, convirtiéndose en un compuesto
mucho mas cristalino pero insoluble en la mayoria de solventes organicos y en el
agua.

 Sin haber determinado el DS del acetato de celulosa, por medio de titulacion, es
dificil asegurar que el producto obtenido es Diacetato de Celulosa. Pero al momento
de realizar el analisis del espectro infrarrojo del acetato de celulosa, se puede
observar claramente que los grupos hidroxilos estan presentes en la muestra y a
pesar que no existe la adicion de sustancias diluidas que aporten con grupos O-H a la
reaccion de acetilacion, la banda que se encuentra en el rango de 3500 a 3300 cm-1
Indica que la acetilacion no se ha completado al 100 por ciento.
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* Se puedo observar que la acetona es el unico solvente que pudo alcanzar la solucion..... a...
completa del soluto a temperatura ambiente, esto es muy importante ya que de
haberse sintetizado Triacetato de Celulosa, dicho producto seria completamente
Insoluble en toda sustancia que no sea Triclorometano y en el caso de que se
hubiera obtenido Monoacetato de Celulosa la solucion se hubiera llevado a cabo
Unicamente con agua.

« Al momento de llevar a cabo la filtracion de las soluciones fendlicas, se observo
que inclusive las membranas que no poseen poros visibles en las imagenes SEM,
retienen una cierta cantidad de fenoles. Los poros que no se formaron
correctamente en la etapa de inversion de fase, se producen de forma irregular y
violenta al momento que se aplica una presion negativa para llevar a cabo el ensayo
de filtrado (Filtracion al Vacio).
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- Segun el analisis de medias, el factor que mas afecta sobre elaboracion de
membranas porosas, es la cantidad de solvente con el cual se producen. Esto se debe a
que el volumen de solvente afecta directamente a la viscosidad de la solucion. Al tener
una solucion muy viscosa, es dificil extender la mezcla sobre la placa de vidrio y se
generan poros amorfos e incluso rasgaduras en la estructura de la membrana. Por otro
lado, si la solucion es demasiado liquida, no existe soporte ni tension entre las capas
que conforman el polimero, causando que se taponen los poros antes de que se pueda

completar el proceso de inversion de fase; ademas son demasiado débiles y delgadas.



W fESPE Conclusiones

UNIVERSIDAD DE LAS FUERZAS ARMADAS
AAAAAAAAAAAAAAAAAAAAAAAAA

« Con respecto a la elaboracion de membranas porosas utilizando el disefio
experimental de Taguchi, se pudo determinar que la membrana S2, es aquella que
presenta mayor uniformidad en la morfologia y tamafno de los poros para gue se
pueda llevar a cabo la filtracion de fenoles, a su vez presenta una buena flexibilidad
y resistencia a la elongacion. Por lo tanto, la membrana mas eficiente, se genera al
utilizar 1 gr de Acetato de Celulosa disueltos con 3,3 ml de acetona y anadiendo 2
gr de almidon de maiz junto con 1,4 gr de plastificante PVP K90.
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« Se recomienda realizar la determinacion del grado de sustitucion del acetato der«rreovinies
celulosa, mediante titulacion con acido sulfirico y carbonato de calcio, para tener
mas datos comparativos que puedan ser usados en futuras investigaciones.

 La membrana S3, aunque presenta una selectividad moderada hacia las
moléeculas de fenol, la falta de uniformidad en los poros provoca que una cantidad
considerable de fenol se encuentre en el permeado, sin embargo, se recomienda
modificar el pH y el espesor de las membranas para poder determinar si se pueden
generar poros mas uniformes utilizando condiciones similares.
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« Se plantea realizar un estudio en el cual las membranas porosas se pongan en
contacto con diferentes solutos, para determinar la afinidad que poseen las
membranas al realizar ensayos de filtrado.

« Implementar un modulo de filtracion de placa horizontal, con fines didacticos
en las instalaciones de los laboratorios de Petroguimica, los cuales pueden ser
utilizados en diversas practicas de Operaciones Unitarias, Quimica Analitica,
etc
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