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RESUMEN

El fésforo es un nutriente esencial para todos los seres vivos, y es fundamental en
la fertiidad del suelo debido a que es considerado indispensable para el
crecimiento de las plantas. Las principales fuentes de obtencion de fosfatos en la
industria de los fertilizantes son los depdsitos marinos sedimentarios, los
depdsitos igneos y meteorizados. Los nutrientes fosfatados presentan alta
reactividad cuando son aplicados al suelo, lo que reduce su disponibilidad para
las plantas debido a que éstos son fijados rapidamente a los materiales arcillosos
y la materia organica, por diferentes mecanismos de adsorcion o mediante la
formacion de complejos con los 6xidos de hierro y aluminio presentes en el suelo,
lo que conlleva a que los suelos presenten insuficiencia en la disponibilidad de
este nutriente en los cultivos. Por lo anterior, surge la necesidad de buscar
fuentes de retencion de fésforo en materiales biodegradables para satisfacer la
deficiencia de este nutriente en el suelo, siendo una de ellas el uso de abonos
obtenidos de diferentes residuos organicos y agroindustriales, entre otros, para su
elaboracion. Es por esto que el presente estudio tiene como objetivo evaluar la
adsorcion de fosforo (en forma de fosfato) en el residuo agroindustrial “aserrin” de
figue para su posible uso en enmiendas, favoreciendo de esta manera no solo al
suelo con el aporte de éste nutriente sino también al medio ambiente ya que se
pretende dar una utilidad al aserrin que ha sido considerado residuo por parte de
la empresa EMPAQUES DEL CAUCA S.A.; Es por ello que al aserrin de fique se
le realiz6 la caracterizacion fisicoquimica y de grupos quimicos funcionales, con
el fin de ver la influencia de estos en los procesos de adsorcién de fosforo en
forma de fosfatos.

Posteriormente evaluaron mediante los disefos experimentales de Plackett-
Burman y Box-Behnken distintos factores con 2 niveles y las condiciones mas
significativas para evaluar su influencia en la capacidad de adsorcién de fosfatos
con un nivel de confianza de 95% en el residuo agroindustrial del fique. En el
disefio Plackett-Burman, se encontré6 que el tamafio de particula, cantidad del
adsorbente y el tiempo de contacto, son los factores que mas influyen durante el
proceso de adsorcion. En el disefio Box-Behnken se optimizaron los valores de
cada factor que maximizan la capacidad de adsorcién del residuo encontrandose:
un tamafio de particula de 0,700 mm, cantidad de adsorbente 1,2300 g y tiempo
de 1 hora. Obteniéndose una adsorcion del 8,7 %, de fosfatos en el residuo.
Igualmente se evidencio liberacion de fosforo desde el residuo agroindustrial de
figue a la solucion lo que, condujo a la cuantificacién de fésforo presente en
aserrin de fique, registrando un valor de 11,4 mg de P03~ /kg de fique.
Finalmente, se determiné que la isoterma de adsorcion de fosfatos sobre el
residuo agroindustrial de figue se ajusta al modelo de Freundlich.
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1. INTRODUCCION

El fésforo, constituye el 0,12% de la corteza terrestre, ademas, éste es un
nutriente indispensable para las plantas, segun la literatura aproximadamente el
82% de los suelos agricolas del trépico americano presentan deficiencias de
fésforo, como consecuencia de su gran estabilidad la cual resulta de una baja
solubilidad en el suelo. Esta deficiencia es muy comun a pesar de que en los
suelos se produce una continua mineralizacion de compuestos organicos, lo que
genera afectaciones en el crecimiento de las plantas, como consecuencia de su
baja absorcion dado que del 88-99% del fésforo inorganico total se une al calcio
[1].

El proceso de fijacion de P afecta la fertilidad del suelo lo que conduce a una
disminucién en la rentabilidad de los cultivos, lo cual ha generado que la
fertiidad del suelo dependa en gran medida de la aplicacion continua de
fertilizantes minerales no renovables, en los sistemas agricolas convirtiéendose
de esta manera en una de las principales fuentes de P exdgeno [2]. Sin
embargo, se ha reportado que la mayoria de los fertilizantes generan impactos
negativos en la salud humana, en el agua y el suelo, ya que contienen algunos
de los elementos toxicos como fluor (F), plomo (Pb), cadmio (Cd), arsénico (As),
mercurio (Hg), cromo (Cr) y radio (Ra) [2,] [3]. Asi, mismo el uso a largo plazo de
fertilizantes quimicos trae como consecuencia un deterioro de las caracteristicas
y la fertilidad del suelo, como también, la calidad de las frutas y verduras, las
convierte en blancos mas susceptibles a los ataques de insectos y a
enfermedades [4]. En la industria de los fertilizantes la roca fosforica es la
principal fuente de fosfato, al ser un recurso finito y teniendo en cuenta el ritmo
de extraccion, se estima que los yacimientos se agotaran en los proximos siglos
Es por esto que surge la necesidad de buscar fuentes alternativas de retencion
de fésforo para aumentar su disponibilidad, ya sea mediante la transformacion o
enriguecimiento de nutrientes en algunos residuos agroindustriales, convirtiendo
de esta manera en recursos aprovechables para el suelo.

Actualmente la ciencia ha fijado un gran interés en el uso de las fibras vegetales
gracias a las ventajas que estas presentan como son su bajo costo, mejores
propiedades mecanicas, reciclabilidad, buena estabilidad térmica y no téxico, en
algunos paises hay facil disponibilidad y una buena capacidad de renovacion [5],
[6], [7]. Estas fibras vegetales estan compuestas mayoritariamente por celulosa,
hemicelulosa, y lignina, que son los tres componentes organicos principales de
las paredes celulares de la planta [8]. Ademas, contienen pectina, cera y
sustancias solubles en agua y aceite [5], [8] entre otras y su presencia en la fibra
depende de la especie vegetal, las condiciones de crecimiento, el clima, los
factores geograficos, edad de la planta y el método de extraccién de la fibra [8],
[9]. Esta composicidon quimica determina las propiedades de la fibra, por ejemplo,
una fibra con un alto contenido de celulosa tendrd mejores propiedades de
resistencia [8].

12



Las fibras vegetales tienen una aplicacion extensa que va desde los procesos
artesanales para la fabricacibn de alpargatas, sombreros, cordeleria y
aplicaciones en las diferentes industrias dentro de las que se destacan, la textil
(28%), construccion (26%), asi como la del transporte por ejemplo la aviacion
(21%), la automotriz (19%), y en trenes [10], [11], [12]. Para satisfacer esta
demanda, aproximadamente se producen a nivel mundial 31 millones de
toneladas de fibras vegetales, siendo la fibra de algodén la de mayor produccion
(25 millones de toneladas), seguida de Yute, Lino y Sisal con 2,5, 1,5y 0,3
millones de toneladas respectivamente [9]. En Colombia el departamento del
Cauca es uno de los mayores productores de fique con aproximadamente 7.338
toneladas al afio [10].

El Figue es originario de la América tropical, en especial de la regién andina de
Colombia y Venezuela, de donde se expandio hacia el Brasil y las Antillas [10],
pertenece a la familia Agavaceae, la cual comprende 18 géneros, siendo el mas
representativo el género Furcraea sp [13]. De la planta de Figue sélo es
aprovechado el 4% de la hoja de donde se extrae la fibra conocida como
Cabuya, mientras que el 96% de los subproductos agroindustriales (jugo y
bagazo) son vertidos directamente al medio ambiente [14]. A nivel industrial en la
fabricacion de empaques se genera un residuo final generado durante el
peinado, corte y trenzado de las fibras de fique llamado “Aserrin”.

En este estudio se evalud la adsorcion de fésforo sobre el residuo agroindustrial
“aserrin” de fique, como una posible alternativa para recuperar y retener fosfatos
y una vez se disponga en el suelo este tipo de material, durante su proceso de
degradacion mejore la disponibilidad de este macronutriente.
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2. PROBLEMA CIENTIFICO

El fosforo es un elemento esencial para las plantas, convirtiéendose de esta
manera en materia prima indispensable para la agricultura. A pesar de la
importancia de este elemento para los suelos, puede presentar deficiencias de
disponibilidad para las plantas, una alternativa a este inconveniente ha sido la
aplicacion de cantidades sustanciales de fertilizantes fosfatados, generalmente
del tipo NPK (10-30-10). Este proceso no siempre es efectivo debido a que los
fosfatos aplicados al suelo son objeto de reacciones rapidas teniendo como
resultado final una fijacion en éste, siendo de esta manera no disponible para las
plantas.

La disponibilidad de fésforo en el suelo se cubre con la meteorizacion de la roca
fosforica, la cual es un recurso finito y no renovable, convirtiéndose de esta
manera en un tema importante para la busqueda de nuevas fuentes alternativas
de fosforo, asi como también la manera de retenerlo en diferentes materiales
biodegradables que al ser dispuesto en el suelo permitan una disposicién lenta
de este nutriente, por ejemplo, con la aplicacion de enmiendas, los bioles y los
abonos de origen organico, como lo son el estiércol, composta y residuos de
cultivo, que tienen la particularidad de liberar los nutrimentos de forma gradual.
En vista de esto, se realizé la evaluacion del residuo agroindustrial de fique como
posible material adsorbente de fésforo convirtiéndolo en una posible solucién
alternativa a la deficiencia de este macronutriente en el suelo, siendo
aprovechado a futuro como posible fertilizante de liberacion lenta.

14



3. OBJETIVOS

3.1. Objetivo General

Evaluar la adsorcién de fosforo en el residuo agroindustrial “aserrin® de fique
para su posible uso en enmiendas como material biofertilizante.

3.2. Objetivos Especificos

3.2.1. Caracterizar fisico-quimicamente el residuo agroindustrial de fique
“aserrin”, proveniente de la empresa local EMPAQUES DEL CAUCA S.A.

3.2.2. Evaluar los efectos de diferentes factores sobre la adsorcion del fosforo
en el residuo agroindustrial” aserrin” de fique.

3.2.3. Cuantificar los cambios de concentraciéon de fésforo asociados a los

tratamientos realizados en el residuo agroindustrial “aserrin” de figue mediante la
técnica espectrofotométrica de UV

15



4. MARCO TEORICO

Las fibras naturales de fuentes vegetales han sido utilizadas por la humanidad
desde hace miles de afos [15] hasta nuestros dias, debido a las distintas
caracteristicas tanto fisicas como quimicas que presentan, y a su elevada
biodegradabilidad, bajo costo, renovable y ausencia de peligro para la salud [5],
[6].

Una fibra vegetal muy usada en Colombia es el fique (Furcraea sp) para la
fabricacion de sacos o empaques, prendas de vestir, artesanias [10], que
inicialmente fueron exportadas hacia Venezuela a finales del siglo XIX [16]. En la
actualidad se busca el aprovechamiento de la planta de fique en su totalidad, es
decir, no sélo de sus fibras, sino también de los subproductos que representan el
96 %, que han sido considerados residuos, dentro de éstos se encuentran; el
jugo, bagazo, y finalmente la estopa “Aserrin”; este Ultimo posee propiedades
fisicoquimicas similares a las de las fibras de fique, de la cual se han extraido
nano fibras de celulosa, que son consideradas supermateriales gracias a sus
excelentes propiedades mecénicas, quimicas y estructurales [17], lo que
conduce al desarrollo de nuevos materiales avanzados a partir de biomasa
residual, para distintas aplicaciones industriales. Dando de esta manera un valor
agregado a los distintos subproductos y residuos de la planta de Fique.

4.1. CLASIFICACION DE LAS FIBRAS VEGETALES

Las fibras naturales son materiales filamentosos de origen biol6gico, cuyas
caracteristicas quimicas, fisicas y mecanicas, les confieren cualidades en su
aspecto, textura, longitud, resistencia y flexibilidad, que las hacen susceptibles de
uso [8].

En la tabla 1 se presentan 5 tipos de fibras naturales y ejemplos de fibras
extraidas.

Tabla 1. Tipo de fibras extraidas de origen natural.

Origen Fibras extraidas de Referencia
Hoja Platano, Agave, Pifa, Sisal, Albaca, Henequén. [71,[8]
Tallo Trigo, Maiz, Arroz [71.[8]

Semilla Coco, Ceiba, Algodon, Kapok de algodon. [71,[8]

. Yute, Cannabis, Kenaf, Lino, Ramio, Linaza,
Liber o [71.[8]
Canamo.
Caria, Césped, Bambu, Bagazo [7]
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La fibra de fique se clasifica como una fibra dura, siendo de contextura dura y
rigida, que se extienden a lo largo de los tejidos carnosos de las hojas largas,
dentro de esta clasificacion también se encuentran el sisal y el henequén.

Asi mismo las fibras suaves son de contextura suave y flexible y atraviesan la
corteza interior de los tallos o del tronco principal, como por ejemplo lino, yute,
ramio y cadillo [10].

4.2. FIQUE

El Fique del género Furcraea sp, perteneciente a la familia Agavaceae, es una
monocotiledénea fibrosa originaria de la América tropical, en especial de paises
andinos como Venezuela y Colombia [10], segun la literatura, en este altimo
existen alrededor de veinte mil (20.000) hectareas cultivadas de esta planta [14],
El departamento del Cauca en el afio 2019 fue el segundo mayor productor de
Fique con 8.067 toneladas [18]. De la planta de Fique sélo se extrae la fibra
conocida como Cabuya, mientras que los subproductos de la planta como lo son
el bagazo y la estopa son considerados residuos sin valor [15]. Siendo arrojados
directamente al medio ambiente, convirtiéndose en un serio problema de
contaminacion [19].

4.3. EXTRACCION Y METODOS DE EXTRACCION DE FIBRAS VEGETALES

Las fibras naturales se extraen de varias partes de la planta como raices, hojas,
tallos, frutas, pastos, cortezas, y semillas [5], [20]. Para su obtencion se
disuelven o retira de la planta la hemicelulosa, lignina, ceras, o elementos
gomosos [21]. Para esto se cuenta con diversos métodos de extraccion tales
como proceso de enriado, extraccibn mecénica, extraccion quimica, extraccion
quimica seguida de mecanica, extraccion por ebullicion [22].

En Colombia actualmente la extraccion de fibras mediante el método mecanico ha
disminuido considerablemente debido al impacto ambiental negativo que este
meétodo de extraccion produce en los rios ya que durante el proceso de lavado de
las fibras extraidas se llevan a cabo en microcuencas produciendo la muerte de la
fauna en éstas [6], [10].

Segun la informacion suministrada por el director de produccién de la empresa
EMPAQUES DEL CAUCA S.A. la materia prima procesada en dicha empresa son
obtenidas de los distintos cultivadores de los departamentos de Cauca y Narifio,
gue extraen las fibras mediante el uso de maquinas descortezadoras, cabe aclarar
gue no existe una diferencia en la composicion quimica de las fibras de fique y el
aserrin de figue, independientemente del método de extraccién usado, ya que el
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aserrin (trabajado en este estudio) es el residuo generado por las fibras de fique
en los distintos procesos industriales a que son sometidas.

4.4. COMPOSICION QUIMICA DE LAS FIBRAS VEGETALES

Las fibras vegetales (incluidas las del fique) estan constituidas comunmente por
celulosa, hemicelulosa, y lignina, que han sido catalogadas como los tres
componentes organicos principales de las paredes celulares de las plantas, por
otra parte, estas fibras también contienen componentes como ceras, cenizas,
pectinas, el contenido de los distintos componentes en la fibra, dependera de
distintos factores como la edad de la planta, su origen, las condiciones
ambientales y de crecimiento asi como también dependen del método de
extraccion de las fibras [5], [8], [20]
4.4.1. CELULOSA

Es un polimero de glucano hidrofilico que consta de una cadena lineal de
unidades con enlaces (1,4 B-anhidroglucosa), su contenido en las plantas
depende de la especie y edad las fibras celul6sicas tienen propiedades hidrofilas
es decir poseen una alta capacidad de adsorcion de humedad y poca estabilidad
dimensional porque generalmente se hinchan con el agua. La resistencia como
la rigidez de las fibras vegetales dependen del contenido de celulosa [6], [8].

4.4.2. HEMICELULOSA

Es uno de los componentes mas importantes en la composicién de la pared
celular, ocupando la tercera posicion en abundancia, ésta tiene estructuras
ramificadas con bajo grado de polimerizacion, ademas, es responsable de la
degradacion y adsorcion térmica, bioldégica y de humedad en las fibras naturales
asi mismo, la resistencia de las fibras tiene una estrecha relacion con el
contenido de la hemicelulosa ya que a mayor contenido de hemicelulosa, menor
resistencia de la fibra [5],[8].

4.4.3. LIGNINA

Es un material bioquimico que mejora el soporte estructural de las plantas, es el
segundo componente mas importante después de la celulosa en la pared celular,
tiene una estructura de molécula aromatica y forma un enlace éster con la
hemicelulosa. La molécula de lignina consta de 3 precursores como grupos
funcionales activos, a saber, el alcohol coniferilico (G), alcohol p-cumarilico (H),
alcohol sinapilico (S), el enlace dominante de la lignina es el enlace éter arilo (-
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O- 4) con alrededor del 50% [8], la lignina actia como agente defensivo contra el
ataque bioldgico y contribuye principalmente a la estructura de la fibra [6].
4.5.APLICACION DE LAS FIBRAS VEGETALES

Las fibras vegetales han sido usadas desde la antigledad debido a varias
ventajas como; disponibilidad, calidad y biodegradabilidad, hoy en dia existe
muchas aplicaciones de éstas, dentro de las que se destaca la industria textil, la
construccion, la aviacion y la industria automotriz [11], [22], asi mismo se han
realizado varios estudios en fibras vegetales como el lino, yute, ramio, kenaf,
platano, agave, palma de doum, pifia, etc. Con el fin de dar una aplicacion
industrial, por ejemplo, de refuerzo en materiales [23]. En Colombia se ha creado
la cadena productiva del figue que va desde el cultivo hasta las aplicaciones
reales y prometedoras que ésta planta presenta; en el departamento del Cauca,
la empresa Empaques del Cauca S.A. utiliza las fibras largas del fique para la
fabricacion de empaques, cordeleria, agromantos y telas [24]. Cuyos procesos
generan residuos denominados aserrin de fique los cuales son desechados por
la empresa, o incinerados ya que no cuentan con aplicacion alguna por parte de
la empresa.

4.6.FOSFORO

El fosforo integra al grupo de los nueve macronutrientes esenciales para las
plantas, este elemento, constituye 0,12% de la corteza terrestre [25]. Aunque el
porcentaje de fésforo en el material de la planta es relativamente bajo, este
elemento juega un papel de gran importancia en las plantas. [26], este elemento
se presenta casi exclusivamente como ortofosfato, y todos los compuestos son
derivados del acido fosférico (H;P0,). Los fosfatos en el suelo se pueden dividir
en dos grandes grupos: inorganicos y organicos [25]. El fésforo inorganico es
casi siempre predominante, excepto en los suelos donde la materia organica se
halla en una gran proporcion, y son muy numerosos los compuestos inorganicos
que se hallan en los suelos [27]. La forma organica se encuentra en el humus y
la materia orgénica, y su porcentaje en el suelo pueden variar de cero a 0,2%
[28]

4.6.1. FOSFORO EN EL SUELO

El fosforo (P) es esencial para el desarrollo de las plantas [29], que absorben
este elemento en las formas de orto fosfatos mayoritariamente en forma de
H,P0O,; y en menor proporcion como HPO;™ [27], a través de sus raices o

19



indirectamente al liberar fosforo ligado a los minerales [2]. En los suelos una
fuente importante de fosforo exdgeno es la aplicacién de fertilizantes, una de las
caracteristicas de este nutriente es que presenta una alta reactividad lo cual
reduce su disponibilidad para las plantas debido a que los minerales arcillosos y
la materia organica lo fijan rdpidamente en el suelo por diversos mecanismos de
adsorcion o mediante la formacién de complejos en los suelos acidos con los
oxidos de hierro y aluminio [2].

La pérdida de fosforo en los suelos agricolas se da principalmente por retencion
en comparacion con otros parametros como lo son el tipo de insumo fertilizante,
la labranza, sistemas de cultivo y pardmetros hidrolégicos [29].

4.6.2. FERTILIZANTES FOSFATADOS

En la actualidad existe un incremento en la producciéon de alimentos a nivel
mundial, lo cual crea la necesidad de abastecimiento de los macro y
micronutrientes al suelo para los distintos cultivos, segun la IFA (Asociacion
Internacional de la Industria de Fertilizantes) se estima que la mitad de los
alimentos que consumimos se producen gracias a los fertilizantes minerales [30],
una de las principales fuentes para la industria de los fertilizantes es la roca
fosforica, convirtiendo de esta manera como materia prima a los diversos
minerales de fosfato primario dentro de los que se incluyen fluoroapatita
(Ca10(P04)6F2); hidroxiapatita (Cai10(P04)s(OH);) y carbonato hidroxiapatita
(Cai0(P04,CO3)(60H))[31].

4.6.3. DESVENTAJAS DEL USO DE FERTILIZANTES FOSFATADOS

A pesar de ser una de las principales fuentes de fésforo para los suelos, los
fertilizantes fosfatados presentan diversas desventajas, se ha detectado la
presencia de algunos elementos toxicos como fluor (F),cadmio (Cd), arsénico
(As), mercurio (Hg), cromo (Cr), junto con nucleétidos como 23U, ?°Ra, #*?Th,
28pg 219 |os cuales pueden filtrarse de los fertilizantes entrando en la cadena
alimentaria a través de las plantas[3], [31], ademas, también se ha evidenciado
que el uso de estos fertilizantes a largo plazo deteriora las caracteristicas y la
fertilidad del suelo por disminucion del contenido de proteinas en el rendimiento
de las plantas y degrada la calidad de los carbohidratos [4]. Por otra parte, el uso
excesivo de estos fertilizantes fosfatados puede conducir a una acumulacion de
fosforo en los suelos, lo cual genera mayor susceptibilidad de ataque por parte
de los insectos y enfermedades a las frutas y verduras que crecen en estos.
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4.6.4. FUENTES ALTERNATIVAS DE FOSFORO

La deficiencia de fosforo en el suelo y el posible agotamiento de la roca
fosférica en unas décadas debido a las altas tasas de extraccion, ha motivado
a la busqueda de procesos alternativos de obtencion de fésforo, una de ellas
ha sido a partir de la industria del tratamiento de aguas, en donde se ha usado
distintos métodos de eliminacion de este macronutriente, sobresaliendo el uso
de sales metalicas, las cuales forman un precipitado con el fosforo, a pesar de
gue este método se considera efectivo tiene como desventajas la precipitacion
de otros productos de desecho muchos de los cuales son toxicos, ademas, el
fésforo precipitado de esta forma no es considerado reciclable ya que el
precipitado es dificil de recuperar para su posible procesamiento industrial
como fertilizante [32]. En la literatura se reporta diferentes tipos de materiales
de desecho o subproductos industriales usados como adsorbentes de fosfatos
en sistemas acuosos dentro de los que se encuentran los nanocompuestos,
oxidos de hierro, lodos granulares y cenizas volantes, escoria de alto horno,
hidrato de silicato [33], [34], [35]. Como también se han realizado estudios para
el aprovechamiento de residuos vegetales con el mismo fin como el uso de
bagazo de cafia [36], también se reporta el uso de las fibras de Posidonia
Oceanica (L), como un excelente material adsorbente de ortofosfatos
(Qméx: 7;45 mg g_l) [37]1-

Por esto se ha explorado el uso de distintos materiales residuos
agroindustriales biodegradables como el aserrin de figue basados en su
capacidad de sorciéon de nutrientes como una alternativa para nutrir suelos
agricolas, que al ser sometidos a procesos de compostaje liberen y dejen
disponible los nutrientes. Aprovechando de esta forma el uso de fibras
vegetales residuales para la adsorcion del macronutriente fosforo, con la
ventaja de que una vez saturadas las fibras, éstas puedan ser reutilizadas
como posible fertilizante en suelos agricolas.

4.7. ADSORCION

La adsorcion es un proceso mediante el cual, se separan especies de una fase y
se concentran sobre la superficie de otra. Dicha concentracion puede
considerarse como el resultado de una competicién entre el adsorbato y el
disolvente en el cual se encuentra ésta, por los sitios de unién de la superficie
adsorbente. Este proceso se ve influenciado por distintas variables como el area
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superficial, la funcionalidad, la porosidad, el tamafio de particula [38]. Por otra
parte, la adsorcion ha sido ampliamente utilizada debido a sus atractivas
ventajas como lo son alta eficiencia, flexibilidad, simplicidad de disefio,
insensibilidad a sustancias toxicas, facilidad de regeneracion, bajo costo y su
gran capacidad de separar una amplia gama de compuestos [39], [38].

4.7.1. ISOTERMAS DE ADSORCION

En el proceso de adsorcion es preciso cuantificar la relacion entre la
concentracion de un analito en la superficie y en la disolucién, en consecuencia,
se recurre a las isotermas de adsorcion. El equilibrio de adsorcion define la
distribucion de solutos entre las fases liquida y sélida después de que la reaccion
de adsorcion alcanza el equilibrio. La relacion entre la cantidad de soluto
adsorbido y la cantidad de soluto en solucion en el equilibrio se denomina
isoterma de adsorcidn [40]. La mayoria de las técnicas de biosorcidén se ajustan
bien a dos modelos de isotermas Langmuir y Freundlich [41]. Las cuales se
describen en la siguiente tabla.

Tabla 2. Isotermas de adsorcién mas utilizadas para estudios de adsorcion
de fosfatos

Isoterma Ecuacion
Langmuir _ QméaxCe _ maxKLCe
e k+ C, € 14+ K1.C,

(Ecuacion 1)

qe: Cantidad de soluto adsorbido por unidad de peso de
adsorbente en equilibrio (mg/g)

k: Constante de Langmuir.

qmsx: Capacidad maxima de adsorcion (mg/L)

C.: Concentracion en equilibrio del soluto en la solucion (mg/L)
K: Constante relacionada con la energia libre de adsorcion

(L/mg)
— 1/n
q= KeCe
(ecuacion 2)
Ke: Es la constante de Freundlich, relacionada con la capacidad
de adsorcién, y 1/n indica la intensidad de adsorcién. Esta
expresion puede ser transformada en la ecuacion de una linea

recta tomando logaritmos (ecuacion 3).

1
logq = logK, + glogCe

Freundlich
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Rendlich-
Peterson
(Involucra
tres
parametros,
tomando
elementos
de las
ecuaciones
de Langmuir

y
Freundlich)

Sips

(ecuacion 3)
La pendiente de la recta obtenida al representar log q frente a
los C. equivaldria a 1/n y el corte con el eje de ordenadas a log
Ke

_ KRCe

1+ aRCf

(Ecuacion 4)

Donde Kg es la constante de la isoterma de Rendlich-Peterson
(L/g), ar también es una constante que tiene una unidad de mg™
y B es un exponente que se encuentra entre O y 1, y puede
caracterizar la isoterma de adsorcion, y si B= 1, se reduce al
modelo de isotermas de Langmuir, y si B= 0, se reduce al
modelo de isotermas lineales

de

quscé/n
T 14Kk,
(ecuacion 5)
Donde gn, es la capacidad maxima de adsorcion de Sips (mg/g),
ks la constante de equilibrio de Sips (L/mg) y 1/n es la
exponente del modelo de Sips

Qe

4.8. METODOS ANALITICOS INSTRUMENTALES USADOS PARA LA
DETERMINACION DE FOSFORO

Existe una gran variedad de métodos instrumentales para la determinacion de
fésforo en distintas matrices, un ejemplo de ello es el uso de la espectrometria de
adsorcion atomica con horno de grafito para determinar la concentracién de dicho
elemento en forma de fosforo organico (OP) y en apatita de fosforo (AP; fosforo
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ligado a calcio) [42], otras técnicas usadas para la determinacion de fésforo total
y/o fosfatos en materiales liquidos aplicados en los procesos de recuperacion
fésforo en lodos de depuradora se encuentran: la cromatografia ionica (ClI),
espectroscopia de resonancia magnética nuclear de fésforo (P-NMR), sin embargo
estas técnicas para un solo analisis requieren mucho tiempo, dinero y trabajo [43].
Por otra parte, la espectrofotometria Uv-Visible con patrén de molibdeno es el
meétodo instrumental mas utilizado para la determinacion de fésforo y se cuantifica
en funcion de la concentracion de ortofosfatos [44], esta metodologia ha sido
extensamente utilizada por diversos autores para la investigacion de adsorcion de
fosfatos en distintos materiales adsorbentes que van desde residuos solidos
industriales [44], [45],cenizas volantes [46], y finalmente fibras vegetales como las
de bagazo de cafia [36]. Por lo anterior, en el presente estudio se utilizara la
espectrofotometria Uv-Visible para la cuantificacion de fésforo.

4.9. DISENOS EXPERIMENTALES

Los disefios experimentales son modelos estadisticos clasicos cuyo objetivo es
determinar si unos determinados factores influyen en una variable de interés vy, si
existe influencia de algun factor, cuantificar dicha influencia. La principal ventaja
del uso del disefio experimental es la reduccion del numero de ensayos
experimentales necesarios para evaluar multiples pardmetros y sus interacciones
[47].

Los disefios experimentales se pueden clasificar de acuerdo al alcance y el
objetivo que se busque, en la tabla 3 se resume la clasificacion de los disefios
experimentales de acuerdo con su objetivo.

Tabla 3. Clasificacién general de los disefios experimentales. [48]

Disefios para comparar Disefios completamente al azar

dos o0 mas tratamientos o
Disefios bloques completos al azar

Disefios de cuadrados latinos y grecolatinos

Disefios para estudiar el  Disefios factoriales 2%
efecto de varios _ _
factores sobre una o Disefios factoriales 3%

mas  variables de L . : K—p
Disefios factoriales fraccionados 2

respuesta

Disefios para la  Disefios para el Disefio factorial 2Xy 2¥=P
optimizacion del  modelo del primer L

proceso orden Disefio Plackett-Burmann

Disefio simplex
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Disefios para el Disefilo de composicion
modelo de central
segundo orden L
Disefio Box-Behnken
Disefios factoriales 3% y 3k=°
Disefios robustos Arreglos ortogonales (disefos factoriales)
Disefio de mezclas Disefio con arreglo interno y externo
Disefios simplex reticular
Disefios simplex con centroide

Disefo con restricciones

Disefio axial

Como se observa en la tabla anterior dentro del disefio para la optimizacion de
un proceso se encuentra un disefio para el modelo de primer orden y un disefio
para modelo de segundo orden. Un ejemplo de estos modelos son los disefios
de Plackett-Burmann (primer orden) y Box-Behnken (segundo orden), los cuales
se describen a continuacion.

4.9.1. DISENO PLACKETT-BURMANN

El disefio experimental Plackett- Burmann es un método muy eficiente de cribado,
usado para procesos en los cuales se requiere determinar el factor o los factores
mas significativos dentro de un gran niumero de factores a evaluar mediante la
ejecucion de pocos experimentos; ademas, nos permite optimizar el proceso [49].
Una de las desventajas de este disefio es que, si existen interacciones entre
factores, los efectos de dichas interacciones pueden ser confundidas por el analista
como los efectos principales, por ende, se recomienda tener precaucion al utilizarlo
[49]. .

4.9.2. DISENO DE BOX-BEHNKEN

Este disefio se aplica cuando se tiene tres 0 mas factores, y suelen ser eficientes
en cuanto al nimero de corridas. Este disefio se distingue porque no incluye
como tratamientos a los vértices de la region experimental. En cualquier
tratamiento del disefio Box-Behnken al menos uno de los factores se fija en la
mitad de su rango de prueba. [48]
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5. METODOLOGIA

5.1. MATERIALES, EQUIPOS Y REACTIVOS

En la tabla 4 se resume los reactivos y equipos de laboratorio utilizados.

Tabla 4. Reactivos y equipos de laboratorio

Reactivos

Especificaciones

Agua desionizada
Acido sulfarico
L- acido ascérbico
Tartrato de antimonio y
potasio
Molibdato de amonio 4-
hidratado
Potasio dihidrogenofosfato
Acido nitrico
Acido perclorico
Equipo
Espectrofotometro
Balanza analitica
pH-metro
Micropipeta de 10 a 100 pL
Micropipeta de 100 a 1000
ML
Espectrofotometro FT-IR
Estufa
Camara de control de
temperatura
Microscopio electrénico de
barrido
Mufla

Agitador mecanico

Papel filtro Quantitative Q2
Tamiz

Tipo |
Pureza: 98% Fisher Scientific
Pureza: 99.6 % Fisher Scientific

Pureza: 99% Merck

J.T. Barker Inc.

Pureza: 99% Merck
Pureza: 70% HoneyWell
Pureza: 70% Mallinckrodt Chemicals
Marca
Genesys
Adventurer™ OHAUS
Fisher Scientific
Brand

FisherBrand

Thermo® IR-NICOLET iS10
Binder

BIOTRONETTE MARK Il

SEM Carl Zeiss EVO 15 HD
THERMOLYNE 1400

YANKEE VARIABLE SPEED ROTATOR CLAY-

ADAMS
Fisherbrand
ASTM-E 11. N°18, N°30, N°70

El desarrollo de la investigacion se llevd a cabo en las instalaciones del
laboratorio de Agroquimica y la Unidad de Andlisis Industrial del Departamento

de Quimica de la Universidad del Cauca
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5.2. OBTENCION Y ADECUACION DE LA MATERIA PRIMA
5.2.1. OBTENCION DEL RESIDUO AGROINDUSTRIAL DE FIQUE

Se utilizaron 5 kg del residuo solido agroindustrial del figue o cabuya llamado
“Aserrin” (ver figura 1), procedentes de la empresa local Empaques del Cauca
S.A. El muestreo se lleva a cabo recolectando el residuo de cada una de las
maquinas de procesamiento, se forma una pila se mezcla y por método del
cuarteo se toma una muestra compuesta.

Una vez obtenida la muestra es transportada al laboratorio de Agroquimica de la
Universidad del Cauca en donde se le realiza la adecuacion previa consistente
en los siguientes procedimientos: seleccion y limpieza, lavado secado, reduccion
y finalmente homogenizaciéon de tamafio, como se describe a continuacion.

Seleccién y limpieza: el residuo sélido fue sometido a un proceso de limpieza
manual donde se retir6 impurezas, para la obtencion de un material en
condiciones 6ptimas.

Lavado: se realizdé un lavado del material con agua desionizada a 60°C durante
2 horas, con agitacion manual cada 10 minutos, una vez lavado el material, se
realiza un proceso de escurrido por gravedad.

Secado: una vez escurrido el material, se procedi6 a secarlo a 40 °C en el horno
marca WTC binder durante 24 horas, posteriormente se deja el residuo de fique
a temperatura ambiente durante 1 semana para la hidrataciébn natural del
material para su posterior uso

Figura 1. Residuo grinu trial  de figue procedente de la empresa
EMPAQUES DEL CAUCA S.A

Pia,

- ¢
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Tamafo de particula.

Para la obtencion de los distintos tamafios de particula del residuo de fique se
uso el molino de corte Retsch, una vez molida la muestra la clasificacion se llevo
acabo pasando a través de tamices ASTME- 11 N°18, N°30, N°70 para un
tamafo de particula de 1,00; 0,600 y 0,200 mm, respectivamente. El proceso se
presenta en la figura 2.

Figura 2. Proceso de obtencion de tamafo de particula: (a) Material de
partida; (b) Material molido; (c) Tamizado; (d) Material tamizado a los distintos
tamafios de particula

5.3. CARACTERIZACION FiSICO-QUIMICA DEL RESIDUO
AGROINDUSTRIAL DE FIQUE.

5.3.1. DETERMINACION DE HUMEDAD Y CENIZAS.

Para la determinacion del contenido de humedad del residuo agroindustrial de
figue se utiliz6 la técnica de deshidratacion completa por evaporacion con aire
caliente, segun el protocolo interno del grupo de investigacion, se pesaron
5,0002 g del material en una caja de Petri, la cual fue llevada con muestra a la
estufa regulada a 105°C durante un periodo de 24 h, una vez terminado este
tiempo, las muestras se colocaron en un desecador hasta que alcanzaron la
temperatura ambiente. Luego se peso.

Para determinar la humedad se empleé la ecuacion (6)

% Humedad (PEY;—I;Z)X 100 (Ecuacion 6)

Donde:
P1: peso de capsula mas muestra

P,: peso de capsula mas muestra seca
m: peso de muestra
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Cenizas

La determinacién del contenido de cenizas (%) se llevo a cabo por método
gravimétrico, el cual consiste en llevar 1,0000 g de aserrin de fique a un crisol y
posteriormente a la mufla, la cual estaba programada como se ve en la tabla 5.

Tabla 5. Condiciones de trabajo de mufla para la determinacién de cenizas.

Tiempo de Tiempo en la
Rampa Temperatura(°C) subida cual se mantiene
(minutos) (min)
1 100 30 30
2 250 30 30
3 400 60 60
4 650 90 150

El porcentaje se calculd segun la ecuacion (7)

. Wee—Wc e
% Cenizas en base seca:——X 100 (Ecuacion 7)
Wem—-Wc

Donde:

W¢.: peso del crisol

Wm: peso del crisol mas la muestra
W,.: peso del crisol mas cenizas

5.3.2. DETERMINACION DE CARBONO ORGANICO, AZUFRE, NITROGENO

Para la determinacion de carbono organico (%C), azufre (%S) y nitrégeno (%N)
se realiz6 segun los protocolos establecidos por el grupo de investigacion de
agroquimica de la Universidad del Cauca y basados en normas internacionales
(AOAC, 1990).

5.4. DETERMINACION DE FOSFORO INICIAL EN EL RESIDUO
AGROINDUSTRIAL DE FIQUE

El analisis de fosforo se realiz6 por medida espectrofotométrica a 880 nm
siguiendo el método del acido ascérbico [50], usando el espectrofotbmetro UV
Genesys; las soluciones diluidas de fésforo reaccionan con molibdato de amonio
y tartrato de antimonio de potasio en medio &cido formando un heteropoliacido-
fosfomolibdico acido que se reduce al azul de molibdeno intensamente coloreado
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por el cido ascorbico [51]. Se utilizé el método para la medicion de P total en
muestras de plantas por digestion humeda [52], para esto se tomaron 0,5 g de
muestra en un matraz de 50 mL y se agregaron 10 mL de acido nitrico (HNO3)
concentrado y se dejaron reaccionar por 24 h. Después, se adicionaron 4 mL de
acido perclérico (HCIO,). La digestion se llevd a cabo en un bafio de arena
caliente y luego se filtré a través de papel filtro Fisher Brand Q2, de la solucion
filtrada se tomaron 10 mL, las cuales fueron llevadas a un volumen de 100 mL
con agua desionizada tipo 1, posteriormente se cuantific6 el P mediante el
meétodo del &cido ascorbico descrito en el Standard methods [50].

5.5. ANALISIS INSTRUMENTAL

La caracterizacion del residuo agroindustrial de fique se llevo a cabo mediante
dos técnicas instrumentales la espectroscopia infrarroja (IR), y la microscopia
electrénica de barrido (SEM)

5.5.1. ESPECTROSCOPIA INFRAROJA (IR)

Los espectros IR para el residuo agroindustrial del fique se tomaron en un
espectrofotémetro marca Thermo® IR-NICOLET iS10 con accesorio Smart iTR
con punta de diamante (ATR), lectura en escala de Transmitancia. El espectro
infrarrojo obtenido fue analizado antes y después de la adsorcion.

5.5.2. MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO (SEM)

Las imagenes SEM del residuo agroindustrial de fique fueron tomadas en un
microscopio electrénico de barrido SEM Carl Zeiss EVO 15 HD en la Universidad
del Cauca.

5.6. LAVADO DEL MATERIAL

Es importante garantizar que todo el material a utilizar estd completamente
limpio y libre de fosfatos, es por esta razén que el material de vidrio se lava en
una solucién de jabon neutro o detergente no iénico, donde se deja durante 6
horas aproximadamente, luego se enjuaga con abundante agua de la llave y en
seguida con abundante agua desionizada. Posteriormente se lava con jabon libre
de fosforo, se enjuaga con abundante agua desionizada, finalmente, se deja en
acido clorhidrico (HCI) al 10% durante 4 horas aproximadamente, luego se
enjuaga con abundante agua desionizada, de tal forma que el pH del agua del
lavado final sea igual al pH del agua desionizada.
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5.7. ESTANDARIZACION DEL METODO DE CUANTIFICACION

Se realizo la estandarizacion del método para la cuantificacion de fésforo, con
base a la metodologia SM 4500-P. E. Utilizando el espectrofotometro UV-Vis-
Génesis. Las curvas de calibracion se prepararon a partir de un patrén de 50 mg
P — PO37/L, se prepar6 soluciones de trabajo con el propdsito de obtener curvas
de calibracion en un rango lineal para la determinacion de fosforo en forma de
fosfato, el rango de concentracion para las curvas fue: 0.10, 0.15, 0.24, 0.38,
0.61, 0.84, y 1.0 mg/L; se establecio el limite superior de trabajo en 1.0 mg
P—PO37/L debido a la pérdida de linealidad experimental a mayores
concentraciones.

. Linealidad instrumental. Para analizar la linealidad instrumental se
evaluaron 7 niveles de concentracion durante 6 dias diferentes. Se prepararon 6
curvas de calibracion durante los 6 dias, una curva de calibracién por dia, las
cuales fueron sometidas al método descrito en la metodologia. Los resultados
obtenidos en las pruebas estadisticas para la evaluacion de linealidad,
permitieron establecer la linealidad instrumental en el rango utilizado.

. Precision Instrumental: Se evalué por medio de dos tratamientos los
cuales fueron, repetibilidad y precision intermedia, para el primer caso, se
prepararon 3 curvas de calibracién con los 7 niveles de concentracion y se
analizaron el mismo dia, bajo las mismas condiciones mientras que para la
precision intermedia se realizaron 5 curvas de calibracion durante 5 dias
diferentes (una curva por dia). Se calculé el coeficiente de variacion en términos
de porcentaje (%CV) por nivel de concentracion bajo condiciones de repetibilidad
y precision intermedia.

. Limites Criticos: Se prepararon 3 curvas de calibracion las cuales se
analizaron el mismo dia, bajo las mismas condiciones. Seguidamente, se calcul6
mediante el método de minimos cuadrados las ecuaciones de las lineas de
tendencia en cada curva, obteniendo de esta forma el intercepto y la pendiente
para cada una de las tres curvas de calibracion, con estos datos se determiné el
promedio de las pendientes (m) y la desviacion estandar de los interceptos (Sa).
Finalmente se aplicaron las ecuaciones necesarias para establecer tedricamente
los valores para el limite de deteccion (LD) y el limite de cuantificacion (LC)
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5.8. DISENOS EXPERIMENTALES

5.8.1. DISENO PLACKETT- BURMAN

En esta investigacion se aplicé un disefio Plackett-Burman de 6 factores con 12
experimentos por duplicado, para evaluar la importancia de cinco variables del
proceso de adsorcion de fosforo en forma de fosfato sobre el residuo
agroindustrial de fique, en la tabla 6 se presentan las variables independientes
usadas para este disefio, junto con los distintos niveles evaluados.

Tabla 6. Variables independientes del proceso y rango de pardmetros a evaluar

Variables Unidades Nivel alto Nivel bajo
pH - 10 5
Tamafio de particula Mm 1,00 0.200
Temperatura °C 25 15
Cantidad de
Adsorbente G 1,300 0,300
Tiempo H 6 1

Como variable dependiente en este estudio se definid el porcentaje de adsorcion
del fésforo sobre el residuo agroindustrial de fique.

A cada uno de los experimentos se adicionan 25 mL de una solucién de fosforo
de concentracion de 10 mg P —PO37/L, una vez terminado el tiempo de
reaccion se realiza una filtraciéon de la cual se toman 10 mL de la solucién
filtrada y se afora a 100 mL con agua deionizada, esto con el fin de estimar la
concentracion de fésforo adsorbido, por la diferencia entre la concentracién
suministrada y la cantidad que permanece en la solucion, de acuerdo a la
ecuacion 8, esta cuantificacion se realiza espectrofotométricamente a 880
nm.

c,—C

% Adsorcién = X 100 (Ecuacion 8)

l

Donde:
Ci (mg/L) y C son las concentraciones del fésforo (en forma de fosfato) en la
solucion de prueba, antes y después de la adsorcion.

Los experimentos llevados a cabo son presentados en el anexo 1 que consta de
doce experimentos utilizando un disefio de cribado de Plackett-Burman con el
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cual se pretende estimar los factores de mayor a menor influencia por
comparacion simultanea entre dos niveles de diferentes factores, mediante la
aplicacion de un numero minimo de experimentos

5.8.2. DISENO EXPERIMENTAL BOX-BEHNKEN

Una vez determinados los factores que mas influyen en la adsorcion de fosfatos
sobre el material, mediante el disefio Plackett-Burmann, se procede a establecer
las condiciones Optimas de adsorcion, para lograr esto, se llevd a cabo el disefio
experimental de superficie de respuesta Box-Behnken, con tres factores y dos
niveles (bajo y alto), con puntos centrales. En este disefio, se mantuvo la
variable de respuesta como el porcentaje de adsorcion de fosfato sobre el
residuo aserrin de fique como se presenta en la tabla 7.

Tabla 7. Factores experimentales

Nombre Unidades Bajo Alto U e Disefo
Centrales Central

A:
Tamafo de mm 0,200 1,00 PorBloque Colocacion Aleatorizado
particula
B:
Cantidad de g 0,300 1,30 3 Aleatorio Si
adsorbente
C:

Tierﬁpo h 10 60

Para el disefio de los puntos experimentales se hizo uso del software
Statgraphics Centurion XVI.I para disefiar y para llevar a cabo las pruebas
estadisticas requeridas para este trabajo se utilizé el paquete estadistico SPSS
version 23 y el programa Excel. Los experimentos llevados a cabo se presentan
en el anexo 2

5.9. EVALUACION DE LA CAPACIDAD DE ADSORCION DEL RESIDUO
AGROINDUSTRIAL ASERRIN DE FIQUE

Se evalud la capacidad de adsorcion del material adsorbente con las condiciones
Optimas arrojadas por el disefio Box-Behnken, para esto se tomaron 25 mL de
solucion fosfato de concentracién 10 mg P —PO37/L a un pH 5.02, que se
adicionaron a 1.2301 g del material adsorbente, la mezcla se agitd
mecanicamente en un agitador marca YANKEE VARIABLE SPEED ROTATOR
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CLAY-ADAMS durante 1 h, manteniendo la temperatura a 25°C. Cada diez
minutos se retird un experimento del sistema, el cual se procede a filtrar, para
estimar la concentracion del fésforo adsorbido por la diferencia entre la
concentracion suministrada y la cantidad que permanece en la solucion, esta
cuantificacion se realiza por diluciéon es decir se toman 10 mL de la solucion
fitrada y se aforan a 100 mL, seguidamente se cuantifican
espectrofotométricamente a 880 nm de acuerdo a la metodologia descrita del
acido ascorbico.

5.10. ISOTERMAS DE ADSORCION

Para el ensayo de las isoterma de adsorcion se prepar6 una solucion madre de
500 mg/L de fosfatos y de ésta se prepararon las distintas soluciones que
variaron entre 10-100 mg/L de fosfatos a un pH 5.08, que se adicionaron a
1.2301 g del material adsorbente, la mezcla se agitO mecanicamente en un
agitador marca YANKEE VARIABLE SPEED ROTATOR CLAY-ADAMS durante
1 h, manteniendo la temperatura a 25°C. Las muestras se filtraron y luego se
cuantifico espectrofotométricamente a 880 nm.

5.11. EVALUACION DE LA CAPACIDAD DE ADSORCION A DIFERENTES
TIEMPOS DE CONTACTO

Se evalué la capacidad de adsorcion del material adsorbente a diferentes
tiempos de contacto con la soluciébn de fosfato, se pesaron 1.2301 g de
adsorbente y se adicioné 25 mL de solucién de 10 mg/L de fosfato a pH 5.2, y se
agitod la mezcla durante 6 h, las muestras se retiraron en intervalos de 1 h, las
cuales se filtraron y se realizd la respectiva dilucion para poder ser cuantificadas
espectrofotométricamente a 880 nm, tal y como se mencioné en los items
anteriores.

5.12. EVALUACION DE LA LIBERACION DE FOSFORO A PARTIR DEL
RESIDUO AGROINDUSTRIAL DE FIQUE

Se determiné la liberacion de fosfatos desde el material adsorbente de la
siguiente manera: se pesaron 1.2301 g de adsorbente y se pusieron en contacto
con agua desionizada a pH 5 durante un periodo de 1 a 6 h. Las muestras se
filtraron y luegose cuantificé espectrofotométricamente a 880 nm.
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6 RESULTADOS Y DISCUSION
6.1. CARACTERIZACION DEL RESIDUO AGROINDUSTRIAL DE FIQUE

Los resultados experimentales obtenidos de la caracterizacion fisicoquimica del
residuo agroindustrial de fique que va ser utilizado como adsorbente, se
presentan en la tabla 8.

Tabla 8. Caracterizacion fisicoquimica del residuo agroindustrial de fique

Parametro/Analisis Resultado porcentual /%)
Humedad 11,73
Cenizas 7,37
Carbono 48,95
Azufre 3,12
Nitrégeno 0,72

Esta caracterizacion es importante debido a que la composicion quimica de las
fibras esta estrechamente relacionada con las propiedades ya sean mecanicas o
de biodegradabilidad [5], como se puede observar en la tabla anterior, el carbono
es el elemento mayoritario en el residuo agroindustrial de fique ya que este
elemento forma parte de azlcares, hemicelulosa, sustancias fendlicas,
aminodacidos, péptidos y otras sustancias facilmente biodegradables, en cuanto
al valor del porcentaje de humedad obtenido, no posee una gran diferencia en
comparacion de otras fibras vegetales, en donde el porcentaje de humedad del
sisal tiene valores que comprenden del 10 al 22 % , la fibra de yute con un valor
del 11% [6], [12], [53]. Por otra parte, el porcentaje de cenizas es mas alto en
comparacién con los reportados para otras fibras como sisal y yute cuyo
porcentaje se encuentra entre el 0.6-1 %, y entre 2-4% [8], respectivamente,
pero cercano al encontrado en la fibra de Furcraea foetida cuyo porcentaje de
ceniza fue del 6.53% [5], la literatura reporta que estos porcentajes varian
dependiendo de la composicién quimica de las fibras, como se mencion6
anteriormente dichas fibras estan constituidas principalmente por celulosa,
hemicelulosa y lignina, las cuales influyen enormemente en las propiedades
como por ejemplo, la humedad de las fibras y su relacién con el contenido de
celulosa, la literatura reporta que la alta adsorcion de agua por parte de las fibras
se debe principalmente a la celulosa que gracias a sus grupos hidroxilo le dan
propiedades hidrofilas a las fibras [6]
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6.2. CARACTERIZACION DEL RESIDUO AGROINDUSTRIAL DE FIQUE
MEDIANTE EL USO DE TECNICAS ANALITICAS INSTRUMENTALES

J ESPECTROSCOPIA INFRARROJO (IR)

Para determinar los grupos funcionales presentes en la superficie del residuo
agroindustrial de fique, se utiliz6 la espectroscopia infrarroja (IR); cuyo resultado
se presenta en la figura 3, en la cual se puede observar bandas de absorcidon
caracteristicas de los diferentes grupos funcionales, correspondientes a los
principales componentes de las fibras vegetales como lo son Celulosa,
hemicelulosa y lignina. El espectro IR exhibe una sefial en 3331 cm™ el cual se
atribuye a las vibraciones de estiramiento O-H, correspondiente a la celulosa

cuyas sefales caracteristicas incluyen la banda ancha entre 3650 y 3000 cmL
[17], la sefial en 2920 cm™se puede atribuir a las vibraciones de estiramiento C-H
[54], [5], la sefial a 2851 cm™ se debe al resultado del estiramiento del CH, de la
hemicelulosa, ademds, se puede evidenciar dos bandas caracteristicas de la
celulosa, a 896 cm™y 1023 cm™, debido a los enlaces glucosidicos B y debido a
las vibraciones de estiramiento del esqueleto del anillo de piranosa C-O-C [17],
[55]. Las sefiales a 1731 cm™y 1241 cm™, son generalmente atribuidas al
estiramiento C=0 de los grupos acetilo de las hemicelulosas y vibraciones C-O-C
de enlaces éter aromético en lignina respectivamente [55]. Finalmente, los
enlaces C=0 de las hemicelulosas estan representados por la banda a 1614 cm™
[54].
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Figura 3. Espectro IR del residuo agroindustrial de fique

. MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO (SEM)

Con el fin de determinar la morfologia del residuo agroindustrial de fique, se
emple6 la microscopia electronica de barrido (SEM). En la figura 4 a), se
presenta la micrografia del residuo agroindustrial de fique, cuya principal
caracteristica es la heterogeneidad del material; en la figura b) se observa la
presencia de fibra lisa y compacta, sin fibrilacién (ruptura del haz de fibra en
fibras elementales), como resultado de la presencia de grasas y aceites en la
superficie de la fibra, las cuales actiian como capa protectora [56]; en la figura c)
se observa una fibra, constituida por fibras elementales (fibrillas), conectadas por
pectinas y otros compuestos no celuldsicos; estas fibras contienen paredes que
rodean canales internos denominados lumen, donde los nutrientes y el agua
fluyen a lo largo de la fibra [7]. Dichas paredes consisten en estructuras
compuestas por microfibrillas helicoidales de celulosa orientada en espiral,
reforzadas por lignina y hemicelulosa [11]. Ademas, la composicion de la
superficie externa de la pared celular es una capa de material lefioso y
sustancias cerosas que unen la célula a sus vecinas adyacentes [6].
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Figura 4. Micrografia SEM del residuo agroindustrial de fique. a). Micrografia
general del adsorbente. b) y c¢). Micrografia de fibra de fique. d). Micrografia de
fibra después de los experimentos realizados.

Por otra parte, en la figura 4d se puede observar el cambio en la morfologia de la
fibra después de los experimentos realizados, observandose mayor rugosidad de
la superficie, esto es causado por el tratamiento y el pH al que fue sometido el
aserrin de fique (pH:5), este aumento en la rugosidad es beneficioso dado que a
mayor area de exposicion mayor adsorcion y mayor posibilidad de liberacion
cuando se aplique al suelo. En la literatura se reporta diversos estudios en los
cuales se han modificado quimicamente la superficie de las fibras mediante
tratamientos quimicos con el objetivo de mejorar las propiedades de las mismas
[57], debido a que no so6lo mejora la rugosidad de las fibras sino también los
componentes no celulésicos como la lignina, la hemicelulosa, la pectina se
eliminan con el lavado [21], un ejemplo de este tratamiento es el realizado en el
bagazo de cafia de azlcar en donde las fibras se carboximetilan en la superficie y
luego se dopan con Fe?", al comparar los resultados de estas fibras de bagazo de
cafia de azucar modificada y dopada con hierro revelé una adsorcion de fosfato
del 99 y 97% respectivamente [36].
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6.3. ESTANDARIZACION DEL METODO DE CUANTIFICACION PARA
FOSFATOS

o LINEALIDAD INSTRUMENTAL

Se evaluaron 7 niveles de concentracion durante 6 dias. Se prepard una curva
de calibracidon por dia, siguiendo la metodologia descrita en el apartado 5.7 de
este documento, los resultados obtenidos se registran en la tabla 9.

Tabla 9. Absorbancia niveles de concentracion vs dias de calibracion para
andlisis de linealidad instrumental

Absorbancia

Nivel de concentracion

POi‘ (mg/L) Dia 1 Dia 2 Dia3 Dia4 Dia5 Dia6

0,1 0,06 0,062 0,064 0,061 0,052 0,061
0,1 0,062 0,061 0,063 0,062 0,054 0,06
0,1 0,06 0,06 0,064 0,061 0,053 0,059
0,150 0,094 0,091 0,089 0,094 0,087 0,088
0,150 0,091 0,089 0,089 0,096 0,086 0,088
0,150 0,094 0,09 0,09 0,094 0,087 0,088
0,240 0,146 0,142 0,149 0,146 0,144 0,150
0,240 0,149 0,248 0,15 0,146 0,144 0,151
0,240 0,149 0,145 0,249 0,147 0,146 0,151
0,380 0,236 0,232 0,238 0,235 0,236 0,236
0,380 0,237 0,23 0,238 0,234 0,235 0,237
0,380 0,236 0,234 0,236 0,235 0,234 0,237
0,610 0,38 0,377 0,368 0,375 0,365 0,385
0,610 0,38 0,37 0,369 0,375 0,366 0,383
0,610 0,37 0,379 0,369 0,376 0,367 0,384
0,840 0,522 0,497 0,505 0,52 0,504 0,524
0,840 0,53 0,53 0,505 0,552 0,503 0,524
0,840 0,52 0,503 0,504 0,521 0,501 0,524
1,00 0,62 0,608 0,605 0,592 0,61 0,62
1,00 0,626 0,615 0,603 0,592 0,61 0,619
1,00 0625 0,607 0,605 0591 061 0,618

Antes de iniciar cualquier tipo de andlisis a los datos presentados en la tabla
anterior, el primer paso es evaluar la normalidad de los mismos ya que si estos
datos no se distribuyen normalmente, es inviable realizar interpretaciones validas
a través de meétodos paramétricos y sacar conclusiones confiables. Por esta

39



razon se procede a evaluar la normalidad de los datos mediante la prueba de
kolmogorov- Smirnov la cual permite utilizar tamafios de muestra méaximo a 50.
En la tabla 10 se presenta el resultado de la evaluacion de normalidad de la
concentracion en funcion de la absorbancia, esto con el fin de verificar, si el
comportamiento de las diferentes absorbancias de los distintos niveles de
concentracion (0,1 mg/L hasta 1 mg/L) durante los 6 dias diferentes cumple o no
con una distribucion normal.

Tabla 10. Evaluacion de la Normalidad de los datos en funcién de la absorbancia
en los distintos niveles de concentracion trabajados en dias diferentes (de 1 a 6
dias).

Concentracion (mg/L)

Estadistico gl Sig

0,1 0,284 18 0,000

0,150 0,173 18 0,163
0,240 0,183 18 0,115
0,380 0,184 18 0,108
0,610 0,191 18 0,081
0,840 0,253 18 0,004
1,00 0,117 18 0,200

Como se puede observar los datos de la tabla 10, a excepcién del primer nivel de
concentracion los demas niveles de concentracion del intervalo de trabajo se
ajustan a una distribucion normal con un (p>0,05), lo cual demuestra
estadisticamente que las distintas absorbancias en los diferentes niveles de
concentracion evaluados durante los 6 dias, se aproximaron a una distribucion
normal. Es decir, los datos obtenidos provienen de una poblacién normal.

Tabla 11. Evaluacioén de la distribucion normal de los datos en funcion del
tiempo. (Los niveles de concentracion evaluados fueron desde 0,1 hasta 1 mg/L)

= Estadistico gl Sig

1 0,187 21 0,056
2 0,185 21 0,059
3 0,184 21 0,060
4 0,188 21 0,055
5 0,182 21 0,066
6 0,184 21 0,062

Asi mismo se observa que los resultados en la tabla 11 se ajustan a una
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distribucion normal con un (p>0,05), por tanto, como inferencia estadistica, se
acepta la hipotesis nula (Ho) que confirma la suposicion de normalidad en la
distribucion poblacional de los datos. Por tanto, se pudo aplicar pruebas
paramétricas de homogeneidad de varianzas (prueba de Levene) y analisis de
varianzas ANOVA.

Para evaluar la presuncion de igualdad de varianzas (homocedasticidad) se
realizo el test de Levene, estableciendo como hipotesis nula (Ho) que la varianza
de los grupos de poblacion son iguales. Como hipoétesis alterna (H;) se tiene que
al menos dos varianzas difieren significativamente.

Tabla 12. Resultado de test de homogeneidad de varianzas

Estadistico de Levene gll gl 2 sig

Se basa en la media 0,032 5 120 0,999

Se basa en la mediana 0,014 5 120 1,000

De la tabla 12 se puede observar que las varianzas del grupo poblacional son
iguales (p>0,05), lo que indica que se debe aceptar la hipétesis nula (H,), que
afirma que las varianzas de los grupos no son diferentes

Al confirmar que los datos trabajados poseen normalidad, y homogeneidad de
varianzas (test de Levene), es posible realizar el andlisis de varianza ANOVA
con el fin de verificar la hipétesis nula de que todas las muestras se extraen de
una poblacion con media p y varianza o2, esto es: Hoityy = pp = ** = i Y COMO
hipétesis alterna H;. Al menos dos medias de los grupos poblacionales son
significativamente diferentes Hi: u; # u; para alguna i#j.

Con el fin de aceptar o no, la hip6tesis nula se realiz6 el estudio de la variacion
dentro de los grupos y entre grupos, es decir la variabilidad debida al error
experimental y la debida a las diferencias entre tratamientos respectivamente.
Las cuantificaciones para dichas variabilidades se realizan mediante el llamado
cuadrado medio dentro de grupos y entre grupos.

Tabla 13. ANOVA para absorbancia vs dia

Fuente de Sumade Cuadrado Sig
. ., Gl . FC
variacion cuadrados medio
Entre grupos 5 0,001 0,000 0,007 1,000
Dentro de 120 4,969 0,041
grupos
Total 125 4,970

Como se puede observar en la tabla 13, el test ANOVA presenta un valor de
significancia (p> 0,05) lo cual indica que las varianzas son iguales por tanto se
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acepta la hipétesis nula, en otras palabras, las varianzas del dia 1 hasta el dia 6
provienen de una misma poblacién, es decir, no existen diferencias significativas
al hacer la curva en el dia 1 o en el dia 6.

De manera similar se realiza la prueba ANOVA para estimar si existen
diferencias significativas entre los valores de absorbancia obtenidos en funcién
de los distintosniveles de concentracion. Los resultados obtenidos se presentan
a continuacion, en la tabla 14.

Tabla 14. ANOVA para absorbancias vs nivel de concentracion.

Suma de Media Sig
cuadrados g cuadratica F
Entre grupos 4,965 6 0,827 18470,287 0,000
Dentro de 0,005 119 0,000
grupos
Total 4,970 125

La tabla 14 muestra un valor de significancia (p< 0,05), por lo cual no se acepta
la hipétesis nula, es decir que existe diferencias significativas en las varianzas
entre concentraciones o por lo menos un par de ellas.

Para determinar entre cudles niveles de concentracion hay diferencias
significativas, se utiliza la prueba de Tukey (o prueba de grupos), una vez no
aceptada la hipétesis nula de igualdad de medias de ANOVA (tabla 14), con
intervalo de confianza del 95%, los resultados son presentados en la tabla 15.

Tabla 15. Prueba de Tukey

Nivel de Subconjunto para alfa = 0,05
concentracion N 1
Gl 2 3 4 5 6 7
0,100 18 0,0599
0,150 18 0,0903
0,240 18 0,147
0,380 18 0,235
0,610 18 0,374
0,840 18 0,514
1,00 18 0,609
Sig. 1,000 1,000 1,000 1,000 1,000 1,000

En los resultados de la prueba de Tukey para el método analitico, nos indica que
cada nivel de concentracion esta asociada a una sefial diferente. Por otra parte,
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esta prueba también nos permite mantener aquel nivel de concentracion que no
se ajusto a la prueba de normalidad.

Por todo esto, los datos de la tabla 9 se evaluaron mediante un grafico en el cual
se relacion6 la absorbancia con respecto a los distintos niveles de
concentracion.

La grafica obtenida se muestra en la figura 5, donde se observa la tendencia
lineal de los resultados, siendo posible de esta manera aplicar el método de
minimos cuadrados para la estimacion de la ecuacion lineal de las curvas de

calibracion.

0,7
i [ ] dial
06 y = 0,6248x - 0,0017
’ i R?=0,9998
,;'.«;".:.* d 2
£ 05 o
£ I y =0,6105x - 0,0005
S . R? =0,999
S 04 ;.r"'..- dia 3
©
S e y = 0,5995x + 0,0039
g o3 : R? =0,9997
S @®dia4d
Q0 o?
< 0.2 - L y =0,5996x + 0,0048
R2 = 0,9987
0,1 T I L dia5
* ! y = 0,6104x - 0,0041
0 RZ=0,9995
0 0,2 0,4 0,6 0,8 1@dia6 17
5 y = 0,6244x - 0,0015
Concentracion (mg/L
(me/L) R? =0,9998

Figura 5. Linealidad de las curvas de calibracion

Posteriormente para analizar la relacion lineal entre las variables se utilizé la
medida estadistica del coeficiente de correlacion de Pearson, para lo cual se tuvo
en cuenta como hip6tesis nula Ho: La correlacion de Pearson no es diferente de
cero, mientras que la hipotesis alterna Hj: la correlacion de Pearson es diferente
de cero. Al obtener un valor p menor que el nivel de significancia de 0,01, se
concluye que el coeficiente es diferente de cero y no se acepta la hipotesis nula,
por tanto, existe correlacion altamente significativa entre la respuesta del equipo
(absorbancia (800 nm) y la concentracion (mg/L).
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Tabla 16. Correlacion de Pearson regresion lineal (linealidad instrumental).

: Nivel de
; Absorbancia .,
Correlaciones (880nm) concentracion
(mg/L)
Correlacion de 1 0,980
Pearson
Absorbancia (880 ; )
sorbancia (880nm) Sig. (bilateral) 0,000
N 126 126
Correlacion de 0,099 1
Nivel de Pearson
concentracién (mg/L) Sig. (bilateral) 0,000
N 126 126

** La correlacion es significativa en el nivel 0,01 (bilateral)

Asi mismo como se observa en la tabla 17 el coeficiente de correlacion r indica
que existe una alta relacion entre las variables absorbancia y concentracion, de

igual manera R?Z indica gue el 99% de la variacion de la absorbancia es
explicada por la variacion de la concentracion.

Tabla 17. Coeficientes de correlacion. (Evaluacion de la linealidad instrumental)

Parametro Simbolo Valor
Coeficiente de correlaciéon r 0,999
Coeficiente de correlacion R? R2 0,999

Adicionalmente se realiz6 prueba t de dos colas (que permite comprobar las
diferencias en ambas direcciones) para evaluar si la pendiente y el intercepto
son significativamente diferentes de cero y adecuados para las curvas de
calibracion estudiadas en este parametro. Por lo que se plantea la H, (la
pendiente y el intercepto no son significativamente diferentes de cero) y la Hi(la
pendiente y el intercepto son significativamente diferentes de cero), asi mismo se
determinaron los limites de confianza (L.C.) de cada uno de estos parametros,
los resultados son presentados en la tabla 18.
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Tabla 18 Resultados obtenidos en la Evaluacion Estadistica de la
Pendiente y el Intercepto.

Parametro Simbolo Valor Valor t T Limite de confianza
experimental tedrico (95%)
Inferior Superior
Pendiente m 0,6115 280,1476 2,57 0,60583 0,61712
- 0,00337
Intercepto b 0,00015 0,1218 0,00307
Desviaciéon
Estandar
Sm 0,002182
para la
pendiente
Desviacion
Estandar
Sp 0,00125
para el
intercepto

Teniendo en cuenta que para la pendiente el valor del t experimental es mayor al
teorico (texp >treo) Y que para el intercepto (texp < treo), NO Se acepta la hipotesis
nula en ambos casos y se determina que la pendiente y el intercepto son
significativamente diferentes de cero, por lo que estos parametros son
adecuados para las curvas de calibracion.

Mediante analisis de varianza (ANOVA) se evalué estadisticamente la regresion
enlas curvas de calibraciéon de la tabla 9, los resultados de ANOVA se presentan
en la tabla 19.

o PRECISION INSTRUMENTAL

Se evaluaron por medio de dos tratamientos los cuales fueron, repetibilidad y
precision intermedia, segun lo descrito en la metodologia, los resultados
obtenidospara la repetibilidad son presentados en el anexo 3 y cuyo promedio se
encuentra en la tabla 19, en donde también se puede observar que el coeficiente
de variacion (CV) para cada nivel de concentracién de la curva de calibracién
(inferior al 2%) lo cual demuestra que la precisién y la reproducibilidad del
método implementado en términos de repetibilidad.
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Tabla 19. Datos para determinar la repetibilidad instrumental

Concentracion (mg/L) Abs. S %CV
0,1 0,061 0,001 1,65
0,15 0,094 0,001 0,71
0,240 0,154 0,001 0,82
0,380 0,238 0,002 0,93
0,610 0,381 0,002 0,40
0,840 0,525 0,004 0,68
1 0,621 0,002 0,27

r? 0,9999

m 0,6215

b 0,0014

Sy/x 0,0023

Sm 0,0026

Sb 0,0015

Para la evaluacion de la precision intermedia las curvas se prepararon durante
dias diferentes, una curva de calibracién por dia, los resultados obtenidos se
resumen en el anexo 4. La tabla 20, resume los datos y calculos obtenidos para
la evaluacién de la precision intermedia.

Tabla 20. Curva de calibracion para precision intermedia

concentracién P03~ (mg/ L) Abs. S CcVv
0,1 0,059 0,003 4,32
0,150 0,089 0,006 6,57
0,240 0,142 0,010 7,03
0,380 0,225 0,014 6,22
0,610 0,360 0,023 6,43
0,840 0,497 0,029 5,81
1,000 0,607 0,014 2,37
r? 0,9995
m 0,6021
b -0,0028
Sy 0,005
Sm 0,0058
Sp 0,0034
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Como se observa en la tabla anterior los coeficientes de variacion
obtenidos disminuye a medida que el nivel de concentracion aumenta esta
variabilidad se da tanto para repetibilidad como para precision intermedia,
obteniéndose un coeficiente de variacion menor al 8% demostrando asi la
reproducibilidad y precision del método implementad al preparar curvas en
diferentes dias.

o DETERMINACION DE LIMITES CRITICOS

Se realiz6 la determinacion tedrica de los limites de deteccion y cuantificacion,
para esto se prepararon 3 curvas de calibracion cuyos niveles de concentracion
comprendieron desde 0,1 a 1,0 mg / L siendo analizadas el mismo dia, bajo las
mismas condiciones (anexo 3), utilizando el método de minimos cuadrados se
obtiene la pendiente y el intercepto para cada una de las tres curvas de
calibracion, con los respectivos datos de cada curva, se determiné el promedio

de las pendientes (ﬁ) y la desviacion estandar de los interceptos (Sa).
Finalmente se aplicaron las ecuaciones necesarias para establecer tedricamente
los valores para el limite de deteccion (LD) y el limite de cuantificacion (LC), los
resultados se muestran en la tabla 21

Tabla 21. Calculo del Limite de Deteccion (LD) y el Limite de Cuantificacion (LC)

Curva LD LQ
Parametro | Curval | Curva 2 Sa (ﬁ) (mg/L | (mg/L

s PO3") | PO3)

Pendiente 0,6250 0,6190 0,6206

0,0013 |0,6215| 0,01 0,02

Intercepto  -0,0001 0,0020 0,0022

la tabla anterior presenta el limite de cuantificacion de 0,02 mg/L, pero se decidié
no empezar la curva ahi debido a que las concentraciones que se iba a realizar
para los disefios experimentales era mucho mas alta.

6.4. DISENOS EXPERIMENTALES

o PLACKETT-BURMAN

El primer paso para evaluar la adsorcion de fésforo en el residuo agroindustrial de
figue es determinar el factor o los factores que mas influyen sobre dicha
adsorcion dentro de un gran numero de factores a evaluar, para esto se realiza
un disefio Plackett-Burmann el cual es un método muy eficiente de cribado que
nos permite optimizar el proceso logrando de esta manera una mayor adsorcién
de fosforo posible sobre el aserrin de fique. En este estudio se evalué el efecto de
diversos factores (ver tabla 6) para estimar cual o cuales influyen en este proceso
de adsorcion. En la tabla 22 se presentan los porcentajes de adsorcion de fésforo
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sobre el aserrin de fique obtenidos de forma experimental, ejecutados mediante
el disefio experimental Placket- Burman (ver metodologia).

Tabla 22. Disefo experimental Plackett-Burman y resultados del porcentaje (%)
de adsorcién de fosforo sobre residuo agroindustrial de fique (aserrin de fique)

Orden Orden Orden Orden

Corrida oind Corrida oad Corrida oad corrida vond
1 16,7 7 1,42 13 9,9 19 0,2
2 11,8 8 0,4 14 0 20 1,0
3 14,9 9 23,5 15 35,2 21 8,5
4 34,3 10 17,9 16 22,9 22 15,3
5 5,5 11 14,9 17 24,6 23 10,8
6 30,8 12 20,0 18 14,7 24 0

Al realiza la prueba de normalidad de los datos (ver anexo 1.1), se obtuvo un valor p >
0,05, lo cual indica que los datos obtenidos durante el disefio Plackett - Burmann
provienen de una poblacién normal. Por otra parte, a los datos obtenidos se le realiza un
andlisis de varianza ANOVA, con el objetivo de indicar que la eleccién de todos los
factores escogidos para el modelo es significativa. Para establecer la
significancia estadistica de los efectos se utilizé un nivel de confianza del 95%.
En la tabla 23 se presenta el ANOVA para el porcentaje de adsorcion de fésforo
sobre el aserrin de fique, en la cual se observa que el valor-p para el modelo es
menor a 0,05 lo cual indica que los términos del modelo son significativos. De
igual manera se compara el valor p de los distintos factores escogidos con un
nivel de significancia a=0,05, los resultados obtenidos (ver la tabla 23) indican
gue tres factores, tamafio de particula,tiempo y cantidad de adsorbente, afectan
significativamente la adsorcion de fosforo en el aserrin de fique,

Tabla 23. Analisis de varianza para el porcentaje de adsorcién de fosforo sobre
aserrin de fique.

Fuente gl SCAjust. MC Ajust. Valor F Valorp

Modelo 5 1884,78 376,956 5,55 0,003

Lineal 5 1884,78 376,956 5,55 0,003

pH 1 173,57 173,566 2,56 0,127

Tamafio de Particula (mm) 1 720,05 720,048 10,61 0,004
Temperatura (°C) 1 66,20 66,200 0,98 0,337
SClilibet d(eg)Adsorbeme 1 54002 540021 7,95 0,011
Tiempo (h) 1 384,94 384,943 5,67 0,029
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Error 18 1222,12 67,896

Falta de ajuste 6 1124,33 187,389 23,00 0,000
Error puro 12 97,79 8,149
Total 23  3106,90

Por otra parte, los factores: pH, Temperatura, obtuvieron un valor (p>0.05), con
lo cual se acepta la hipétesis nula (Ho: el factor no influye), con estos resultados
es posible concluir que estos factores no tienen efecto sobre la adsorcion de
fésforo en el aserrin de fique

Con el fin de realizar una alternativa gréfica para completar al andlisis de
varianza se utilizo el diagrama de Pareto, el cual describe los efectos e
interacciones significativos. En el diagrama cada barra representa el efecto
estandarizado de cadafactor, los efectos asi estandarizados se ordenan de mayor
a menor y se comparancon el valor t (la linea vertical punteada en la grafica). La
longitud de cada barra es proporcional al grado de significancia del factor
relacionado. Los valores que superan la linea de referencia son considerados
valores significativos y los que no lo hacen se consideran insignificantes (Figura
6) [58].

Diagrama de Pareto de efectos estandarizados
(la respuesta es %Adsorcién. a = 0,05)

Término 2,101
: Factor MNombre
A pH
B B Tamano de Particula (mm)
C Temperatura (°Q
D Cantidad de Adsorbente (g)
D E Tiempo (min)
E
i
A i
1
1
1
1
= i
1
;
0,0 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5 3,0 3.5
Efecto estandarizado
Figura 6. Diagrama de Pareto para la determinacion de los factores de

adsorcion de fésforo en el aserrin de fique

En la figura 6, se muestran tres factores que sobrepasan la linea de referencia,
en consecuencia, son efectos significativos que influyen en la adsorcion de
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fésforo (enforma de fosfato), siendo el de mayor influencia el efecto producido
por el factor Tamafio de particula (B), mientras que el efecto que tiene un menor
impacto es la temperatura (C), por lo tanto, tamafio de particula (B), Tiempo (E),
y cantidad de adsorbente (D), fueron seleccionados como los factores
significativos para una mayor optimizacién

DISENO BOX-BEHNKEN

Una vez obtenidos los porcentajes de adsorcion de fosfato sobre el residuo
agroindustrial de fique, ejecutando los experimentos estipulados mediante el
disefio experimental de superficie de respuesta Box-Behnken, con tres factores y
dos niveles (bajo y alto), se realizd el analisis de varianza (ANOVA) mostrando
en la tabla 24. En la cual se puede apreciar que al comparar el valor-P de los
respectivos experimentos con un valor de significancia a= 0,05, los factores B
(cantidad de adsorbente), BB y BC, no aceptan la hipotesis nula debido a que
presenta un valor menor a 0,05; lo que indica que son significativamente diferente
de cero con un nivel de confianza del 95%, es decir que los efectos B, BB y BC si
presentan influencia en el proceso de adsorcion de fosforo (en forma de fosfato).
Caso contrario con loque ocurre con el factor C (tiempo) el cual, presenta un
valor-p > 0,05 por locual, se acepta la hipotesis nula y se concluye que este
factor no influye en el proceso de adsorcion de fésforo. Por otra parte, se puede
evidenciar que las interacciones AA, AB, AC, y CC presentan un valor-p > 0,05,
lo cual nos conduce a aceptar la hipétesis nula, es decir, que no se presenta
interacciones entre estos factores.

Tabla 24. Analisis de varianza para el porcentaje de adsorcion de fosforo sobre
aserrin de fique.

Fuente Cil;rc:]rzggs gl Clﬁgg%do Razon-F Valor-P
A:
Tamafo de 9,76563 1 9,76563 0,53 0,4748
particula
B:
Cantidad de 333,063 1 333,063 18,13 0,0004
adsorbente
. C: 10,0806 1 10,0806 0,55 0,4679
Tiempo
AA 48,8063 1 48,8063 2,66 0,1195
AB 9,90125 1 9,90125 0,54 0,4718
AC 1,62 1 1,62 0,09 0,7697
BB 181,551 1 181,551 9,88 0,0053
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BC 108,781 1 108,781 5,92 0,0250
CcC 4,10782 1 4,10782 0,22 0,6417
Bloques 5,89633 1 5,89633 0,32 0,5776
Error total 348,978 19 18,3673
Total (corr.) 1045,57 29

Asi mismo, se analiz6 el diagrama de Pareto (figura 7), en este tipo de diagrama
es posible estimar si los efectos de los factores o interacciones de los mismos
son positivos o0 negativos segun corresponda el signo; como se observa el factor
gue sobrepasa la linea de significancia es B, lo cual nos indica que este efecto
es significativo es decir este factor influye en el proceso de adsorcion, resultado
gue es comparable con el ANOVA (ver tabla 24); asi mismo, el diagrama indica
que un aumento en la cantidad de adsorbente, aumentara el porcentaje de
adsorcion, por otra parte, las interacciones BB y BC también, son significativas
para este procesopero sus efectos son negativos es decir que las interacciones
entre los factores B y C, conducen a una disminucién o afectacion significativa en
el porcentaje de adsorcion durante el proceso

B:Cantidad de adsorbente i : : : : ‘ I O +
BB | | = -
BC | |
w ||
C:Tiempo \:l
re | ]
A:Tamafio de particula \:
cc |
ac | []
0 1 2 3 4 5

Efecto estandarizado

Figura 7. Diagrama de Pareto Box-Behnken

Con el fin de, establecer los puntos 6ptimos para la adsorcién de fésforo sobre el
material adsorbente, se analizo los efectos principales presentados en la figura 8,
en la cual, se observa que el factor correspondiente a la cantidad de adsorbente
muestra un crecimiento en la adsorcion, mientras que el tamafio de particula
presenta un crecimiento en la adsorcion, pero hasta cierto punto, y
seguidamente una disminucion en la adsorcion de fosforo, finalmente, el tiempo
presenta un pequefio efecto sobre la adsorcion ya que ésta tiende a
estabilizarse, es decir no se ve cambios significativos en el proceso de adsorcion
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Figura 8. Efectos principales para la adsorcion en aserrin de fique.

Con respecto a las interacciones de efectos principales, presentadas en la figura
9 se puede observar que, si existe interaccion entre dos factores, factor B
(cantidad de adsorbente) y el factor C (tiempo), estos resultados se pueden
corroborar en la tabla 24, en donde el valor de p para las interacciones entre los
factores BC es menor a 0,05.
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Figura 9. Interaccion de efectos principales para la adsorcion

52



La ecuacion del modelo ajustado se registra en la ecuacion (9).

Adsorcion de fosforo =-22,351+0,0152094A+47,8458B+3,24283C-

0,0000160677A2 + 0,0055625AB + 0,00045BC - 19,8333B2 - 2,95BC -
0,119333c2  (ecuacién 9)

la funcion conlleva a un grafico de superficie de respuesta, como se observa en
la figura 10, que, con un tiempo de contacto de 1 hora, una cantidad de
adsorbente de 1,23007 g y un tamafio de particula de 0,700 mm se puede
obtener un porcentaje de adsorcién del 13,86% de fosfatos sobre el material
adsorbente. Estos datos se expresan en la tabla 25 que corresponde a los
valores Optimos para maximizar la adsorcion de fosforo

Tiempo (h . ,
po (h) adsorcion de fosforo
E -130
. 90
o 20 -5,0
o -1,0
2 10 3,0
- 7,0
s 11,0
c 5555107 15,0
h4 L L 1
7777777777 77775 L7755 T AR A LA ] 19,0
5 10 e w230
2]
° s 270
-20

15

200 ~

0,9
400 600 gp 1000 o0 03 0,6
Cantidad de adsorbente

()]
Figura 10. Superficie de respuesta para la adsorcion de fosfatos en aserrin de
fique.

1,2

Tamafio de particula
(mm)

Tabla 25. Combinacion de Tamafio de particula de relacion, cantidad de
adsorbente y tiempo para maximizar la adsorcion de fosfato

Factor Unidades bajo Alto Optimo
Tamafio de particulas mm 0,200 0,1000 0,700
Cantidad de adsorbente g 0,3 1,3 1,23
Tiempo h 1,0 6,0 1,0

Al finalizar el disefio experimental y teniendo los valores para la optimizacion de
la adsorcion de fosforo, se realizaron ensayos por triplicados empleando los
valores de las condiciones 6ptimas, los resultados obtenidos se pueden apreciar
en la tabla 26.
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Tabla 26. Porcentaje de rendimiento de adsorcion con los puntos éptimos segun
el disefio experimental Box- Benkhen.

Muestra % adsorcion

Fosfato adsorbido sobrela superficie

del residuo agroindustrial de fique 8.7

6.5. EVALUACION DE LA CAPACIDAD DE ADSORCION DEL RESIDUO
AGROINDUSTRIAL DE FIQUE PARA FOSFORO EN FORMA DE FOSFATOS.

6.5.1. EVALUACION DE LA CAPACIDAD DE ADSORCION EN EL TIEMPO
OPTIMO.

En la tabla 27, se presentan los resultados obtenidos del porcentaje de adsorcion
con respecto al tiempo de contacto, para la determinacion del porcentaje de
adsorcion, del sistema de reaccién se tomaban muestras cada 10 minutos, las
cuales se les realizd el procedimiento descrito en el item 5.9. Para este
experimento se realiz6 dos evaluaciones de adsorcion que consiste en una
evaluacion inicial de la muestra en las condiciones Optimas y la otra una réplica
de la muestra, las cuales aparecen como 1y 2 respectivamente.

Tabla 27. Porcentaje de adsorcion de fosfatos sobre residuo agroindustrial de
figue.

Evaluacion de Tiempo Concentracion Concentracion % de
la muestra (min) real adsorbida adsorcion

1 10 8,70 0,73 73,0

20 9,09 0,35 34.6

30 9,02 0,41 40.9

40 8,82 0,62 61.6

50 8,53 0,90 89.9

60 8,50 0,93 93.1

2 10 8,85 0,58 58.49

20 9,07 0,36 36.48

30 9,00 0,43 43.39

40 8,82 0,61 61.00

50 8,65 0,78 77.98

60 8,53 0,90 89.93

Solucién madre: 9,43 £ 0,05 mg/L

Como se puede observar, en la figura 11, el porcentaje de adsorcion del fosfato
durante los primeros 10 minutos fue mayor respecto al porcentaje de adsorcion
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en los 20 y 30 minutos siguientes, este comportamiento puede ser debido a la
disponibilidad de los sitios de unién del aserrin de fique, es decir, que durante los
primeros 10 minutos el fosfato presenté una alta afinidad hacia los sitios de
union, ya que hasta este tiempo existe un ndmero maximo de sitios de union
vacantes, debido a que la unién de ortofosfatos debe ocurrir en los sitios activos
en la superficie [37], por otra parte, la disminucion en el porcentaje de adsorcion
durante los 20 y 30 minutos siguientes puede ser debido a que en este tiempo la
cobertura de la superficie (nUmero de sitios activos ocupados/ numero de sitios
activos disponibles) del aserrin de figue es mayor, ademas a este tiempo el
fosfato presenta una inaccesibilidad de los sitios de union restantes, que sumado
a la repulsion de los iones fosfatos adsorbidos en la superficie del aserrin de
figue conduce a una disminucion en el porcentaje de adsorcion.

La figura 11 también muestra un aumento en el porcentaje de adsorcion después
de los 40 minutos, este aumento en la capacidad de adsorcion en el aserrin de
figue puede deberse a un aumento en la temperatura del sistema debido a la
agitacion, aumentando de esta manera la frecuencia de colision entre el
adsorbente y el adsorbato, lo cual conduce a una adsorcién mejorada sobre la
superficie del adsorbente, asi mismo, la eliminacién de fosfato en la solucién
podria estar relacionada con la precipitacion de algunos elementos como
Magnesio, azufre, silicio, calcio, desde el aserrin de fique, en donde los iones
Ca’" liberados desde la fibra precipitan el fosfato. Ademas, se ha encontrado
qgue la adsorcion de ortofosfatos puede involucrar no sélo procesos de sorcion
fisicos sino también quimicos, el primero mediante la transferencia de
ortofosfatos desde la solucion acuosa a los sitios del adsorbente, lo cual puede
explicar la etapa inicial del experimento y el segundo mediante complejacion
quimica/ intercambio de iones en los sitios y precipitacion en la superficie del
adsorbente, asi, de esta manera la eliminacion del fosfato en el aserrin de fique
también puede ser explicado mediante el intercambio de ligandos ya sea
mediante cloruros de acilo o alquilo, a través de los grupos SO%~ de la
hemicelulosa, como también por la presencia de los grupos funcionales Al-OH,
Fe-OH [37]; ademas el pH al cual se realizé el estudio es acido (pH:5), y la
literatura reporta que los aniones tienden a adsorberse mejor a pH acidos, ya
gue los grupos funcionales de la superficie del adsorbente toman una forma de
carga neta positiva para que los aniones puedan adsorberse [41].
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Figura 11. Porcentaje de adsorcion de fosfatos desde 10 minutos a 1h.

6.5.2. EVALUACION DE LA CAPACIDAD DE ADSORCION A DIFERENTES
TIEMPOS DE CONTACTO.

Esta evaluacion se llevé a cabo desde 1 a 6 h de contacto, los resultados
obtenidos del porcentaje de adsorcion de fosfato se presentan en la tabla 28.

Tabla 28. Porcentaje de adsorcion de fosfato a distintos tiempos de contacto

Tiempo (h) Concentracion Conce_ntraci(')n % 5
real (mg/L) adsorbida (mg/L) de adsorcion
1 8,34 1,53 15,33
2 8,93 0,92 9,34
3 9,34 0,51 5,18
4 9,87 -0,02 -0,20
5 9,81 0,05 0,51
6 9,89 -0,04 -0,41
Solucién madre: 9,85 + 0,15 mg/L

La figura 12 muestra que, el porcentaje de adsorcion de fosfatos no se ve
favorecida con tiempos de contacto prolongados en el residuo agroindustrial de
figue, caso contrario a lo que ocurre en algunos biosorbentes los cuales
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requieren un tiempo de reaccion amplio y flexible para una adsorcion favorable
[37]. Se ve claramente que en el caso del aserrin de figue después de
determinado tiempo termina la adsorcion del fosfato y empieza la liberacién del
mismo, esto puede ser explicado por el hecho de que en el aserrin de fique el
fosfato no se presenta una adsorcion lo suficientemente fuerte (quimisorcion).
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Figura 12. Porcentaje de adsorcion de fosfato a distintos tiempos de contacto
(1-6 h).

En vista de la obtencion de porcentajes de adsorcién negativos se deciden hacer
ensayos de liberacion de fosfatos desde la matriz natural, replicando el tiempo de

contacto entre 1 y 6 horas, obteniéndose los resultados presentados en la figura
13.
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Figura 13. Liberacion de fosfatos a distintos tiempos de contacto sobre el
adsorbente

Donde se puede apreciar un aumento de la concentracion del fosfato en la
soluciéna medida que aumenta el tiempo de contacto, indicando la presencia de
fosfato enel adsorbente; de esta manera se procedié a determinar la concentracion
de fosfatos en el residuo agroindustrial de figue mediante digestion con acido
nitrico concentrado, obteniéndose un valor de 11,4 mg de P03~ /kg de fique.

Esta observacién puede resultar beneficiosa, ya que confirma la presencia de
fésforo en el aserrin de fique y que este se puede liberar de forma continua y no
inmediatamente, lo que podria tener aplicaciones futuras en el disefio de un
fertilizante biodegradable de disposicion controlada de nutriente para las plantas.

6.6. ISOTERMA DE ADSORCION DEL FOSFATO EN ASERRIN DE FIQUE

Para el estudio de la isoterma de adsorcion del fosfato sobre el aserrin de fique,
se realizd mediante la variacion de la concentracion del fosfato inicial de la
solucion, las concentraciones estudiadas y los resultadosobtenidos, se presentan
en la tabla 29.
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Tabla 29. Datos de adsorcion de fosfatos sobre residuo agroindustrial de fique.

Concentracion Concentraciéon Concentracion Concentracion Porcentaje

tedrica real equilibrio adsorbida de

(mg/L) (mgl/L) (mgl/L) (mg/L) adsorcion
10 9.60 8,96 0.64 6,67
15 15,37 12,4 2.97 19,32
25 24,21 18,41 5,8 23,96
50 49,21 33,71 15,5 31,50
75 73,44 50,52 22,92 31,21
100 97,6 66,47 31,13 31,90

La figura 14 muestra la isoterma de adsorcién del fosfato sobre el residuo de
figue, se observa un aumento en la cantidad de fosfato adsorbido sobre el
residuo de figue a medida que aumenta la concentracion de fosfato en la
solucién
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0,00
0,00 20,00 40,00 60,00 80,00

Ce (mg/L)
Figura 14. Isoterma de adsorcion de fosfato en el residuo agroindustrial de
figue. Ce= concentracion en equilibrio, ge= cantidad de fosfato adsorbido/g de
adsorbente.
Asi mismo, se determinaron los parametros de los modelos de Langmuir,

Freundlich, Redlich-Peterson y Sips, mediante el uso de los resultados

59



experimentales de equilibrio, teniendo en cuenta las ecuaciones respectivas para
cada modelo de isoterma. La figura 15 muestra las isotermas de adsorcion
obtenidos para el fosfato segin el modelo de Langmuir, Freundlich, Redlich-
Peterson y Sips
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Figura 15. Isoterma de adsorcion: segun los modelos de Langmuir,
Freundlich, Redlich-Peterson y Sips, en residuo agroindustrial de fique.

En la tabla 30 se presenta los valores de los coeficientes de correlaciéon (R?)
obtenidos, segun los modelos de Langmuir, Freundlich, Redlich-Peterson y Sips.
El (R% nos brinda informacién importante acerca de la favorabilidad de la

superficie del residuo agroindustrial de fique. Como también, a qué modelo se
ajustan los datos.

Para elegir el modelo de adsorciéon que mejor representa los datos obtenidos, se
traza una linea de tendencia recta y se halla el coeficiente de correlacion lineal,
una vez obtenido dicho valor, el modelo elegido sera aquel cuyo valor R? esté
MAas cercano a uno.
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Tabla 30. Resultados de los modelos de isotermas de adsorcion

Isoterma de Langmuir

R? g (mg/g) k. (L/mg)

0,444 12,56 -3,47E+06
Isoterma de Freundlich

R2 Ke [(mg/g) (L/mg)*"] N

0,983 0,15 0,80
Isoterma de Redlich-Peterson

R2 KRP (L/g) aRP (L/mg) B

0,976 0,42 4,62
Isoterma de Sips

R2 max (MY/9) Ks (mg/L) B

0,117 12,56 430,17 6,33

De acuerdo a los resultados de equilibrio en la adsorcion de fosfato de la tabla
anterior se puede observar que el modelo de Freundlich se ajusta
satisfactoriamente a los datos experimentales cuyo valor del coeficiente de
correlacion (R%) fue de 0,983 siendo el méas alto. En el caso del modelo de
Freundlich se puede observar un valor de n inferior a la unidad,indicando de esta
manera, que la adsorcién del fosfato por parte del adsorbente es poco favorable.
El modelo de Redlich-Peterson combina caracteristicas de los modelos de
Langmuir y Freundlich, permitiendo asi, su aplicacion tanto en sistemas
homogéneos, cdmo heterogéneos, esto también explicaria el comportamiento en
la figura 11 ya que en este sistema se estaria presentando inicialmente una
adsorcion tipo Langmuir seguida de una adsorcion multicapa en superficies
heterogéneas caracteristica de la isoterma de Freundlich, de esta manera al
poseer un R? de 0,976 se deduce que tanto el efecto de superficie en
monocapas como el efecto en multicapas estan presentes en el proceso de
adsorcion de fosfatos en el residuo agroindustrial de fique. Asi mismo, se puede
inferir que el efecto de monocapa juega un papel importante, esto se puede
afirmar gracias al valor del parametro 3 posee un valor de 1, lo que caracteriza el
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comportamiento igual a la isoterma de Langmuir [59].

Por otra parte, con los modelos de isoterma de Langmuir y Sips, se obtuvieron
valores del coeficiente de correlacion inferiores al del modelo de Freundlich con
R? de 0,444 y 0,117 respectivamente, en el caso de la isoterma de Sips era de
esperarse, dado que este modelo se desarroll6 para adsorbentes a base de
celulosa [41]. Por lo anterior se puede afirmar que el proceso de adsorcion de
fosfato en el residuo agroindustrial de fique se describe mejor por el modelo de
Freundlich o por el modelo de Rendlich-Peterson en el rango de concentracion
estudiado.

Lo anterior indica que, con estos modelos, la adsorcion del fosfato sobre el
residuo agroindustrial de fique implica una adsorcion mono y multicapa, ademas
la saturacion superficial del adsorbente no se observa experimentalmente,
debido, a que la cantidad de fosfato que se adsorbe, aumenta con la
concentracion de la solucién (figura 16) en donde la adsorcién del fosfato sobre
el residuo agroindustrial de fiqgue aumenta a medida que la concentracion inicial
del fosfato en la solucién es mayor.

315 31,21 319
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m96 w1537 24,21 m49,21 w7344 97,6
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Figura 16. Porcentaje de adsorcidn de fosfato a diferentes concentraciones.
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7 RECOMENDACIONES

Gracias a los resultados obtenidos anteriormente se pudo evidenciar que el
residuo agroindustrial de figue es un material prometedor para la adsorcion de
fosforo siendo de esta manera utilizado como filtro en los sistemas de
tratamiento de aguas y luego ser usados como como posible fertilizante, sin
embargo, se recomienda una modificacion quimica con NaOH para mejorar las
caracteristicas fisicas, quimicas de las fibras, ya que este tratamiento aumenta
su rugosidad, ademas, de eliminar material no deseado en la estructura como lo
son sustancias gomosas, los componentes no celulésicos como la hemicelulosa,
pectina, lignina; por otra parte, con la modificacion quimica de las fibras se ha
encontrado un aumento en la adsorcién de fosfato ya sea mediante el uso de
iones metalicos para dicha modificacidon superficial del adsorbente aprovechando
las cargas negativas de los distintos grupos funcionales como lo son (OH y
COOH) en la estructura de las fibras [36], ademas el tiempo requerido para
alcanzar el equilibrio disminuye en los adsorbentes modificados, es decir, la
modificacion de las fibras hace que la adsorcién sea mas rapida [41]. Finalmente
se recomienda realizar mas estudios para determinar otros elementos como
calcio, magnesio, cloro, los cuales juegan un papel importante en el intercambio
de iones, asi mismo se recomienda realizar un estudio cinético con el fin de
encontrar el mecanismo de adsorcién que mejor se ajusta.
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8 CONCLUSIONES

e se caracterizd fisico-quimicamente el residuo agroindustrial de fique,
proveniente de la empresa local Empaques del Cauca S.A., asi mismo se hizo
uso de técnicas instrumentales tales como IR y SEM con el fin de determinar los
grupos funcionales y para fortalecer el conocimiento de la morfologia de este
residuo agroindustrial, para el desarrollo de futuras aplicaciones de este residuo.

e Se determiné mediante el uso del disefio experimental Plackett — Burmann,
que los factores que mas influyen en la adsorcidon de fésforo sobre el adsorbente
en estudio fueron tamafo de particula, cantidad de adsorbente y el tiempo,
ademas, mediante el uso del disefio experimental Box-Behnken fue posible
establecer las condiciones 6ptimas para lograr una mayor adsorcion de fésforo
(en forma de fosfatos) posible sobre el material, cuyo porcentaje maximo de
adsorcion fue de 8,7 %.

e Mediante el uso de las isotermas de adsorcién fue posible determinar la
capacidad de adsorcién del adsorbente, estableciéndose que el proceso se
ajusta al modelo de Freundlich el cual asume la existencia de distintos sitios
reactivos actuando simultaneamente y la disponibilidad de sitios activos que no
pueden alcanzar la saturacion, ademas, gracias a este modelo se pudo
evidenciar que la adsorcion de fésforo (en forma de fosfato) sobre el aserrin de
figue es poco favorable (gmax: 0,15 mg/L), es por esto que se recomienda una
modificacion quimica del aserrin de fique para asi mejorar la adsorcion.

e Se realiz6 la evaluacion de la adsorcion de fésforo (en forma de fosfato) sobre
el residuo agroindustrial de fique, a distintos tiempos de contacto, dando como
resultado su maxima adsorcion a 1 hora de haber iniciado el proceso, ademas,
se pudo evidenciar una disminucion de la adsorcion a medida que aumenta el
tiempo de contacto y la existencia de liberacion de fosfatos desde el material en
estudio, teniendo su maxima liberacién a las 5 horas del proceso.
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ANEXOS

Anexo 1. Disefio experimental Plackett-Burman para la adsorcion de
fosforo en aserrin de fique

Tamafode Cantidad de
Orden Orden Particula(mm) Temperatura Adsorbente(g) Tiempo
Est Corrida TipoPtBloquespH (°C) (h)
13 1 1 1 10 0,2 25 0,3 1
21 2 1 1 5 0,2 5 1,3 6
23 3 1 1 5 1 5 0,3 1
10 4 1 1 10 0,2 5 0,3 6
5 5 1 1 10 1 5 1,3 6
15 6 1 L5 1 25 0,3 6
19 7 1 1 5 1 25 1,3 1
18 8 1 1 10 1 25 0,3 6
8 9 1 1 5 0,2 25 1,3 6
12 10 1 L5 0,2 5 0,3 1
16 11 1 1 10 0,2 25 1,3 1
1 12 1 1 10 0,2 25 0,3 1
17 13 1 1 10 1 5 1,3 6
14 14 1 1 10 1 5 1,3 1
3 15 1 1 5 1 25 0,3 6
20 16 1 L5 0,2 25 1,3 6
22 17 1 1 10 0,2 5 0,3 6
4 18 1 1 10 0,2 25 1,3 1
6 19 1 1 10 1 25 0,3 6
7 20 1 1Ly 1 25 1,3 1
11 21 1 1 5 1 5 0,3 1
24 22 1 1 5 0,2 5 0,3 1
9 23 1 1 5 0,2 5 1,3 6
2 24 1 1 10 1 5 1,3 1

A continuacién, se presenta la normalidad de los datos del disefio experimental
Plackett-Burmann, donde se puede observar que el valor p obtenido en este
disefio es mayor a 0,05, lo cual nos confirma que los datos provienen de una
distribucion normal.
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Anexo 1.1.
Normalidad de los datos en disefio plackett-Burmann.

Grafica de probabilidad de %Adsorcion
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Anexo 1.2.

Andlisis de homogeneidad de varianzas para la adsorcién de fosforo en el residuo
agroindustrial de fique, (%Adsorcion vs pH...Tiempo (min) en el disefio Plackett-
Burmann.

Estadistica
Método de prueba | Valor p
Comparaciones multiples — | 0,012
Levene * *
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Anexo 2. Disefio experimental Box- Behnken para la adsorcion de fésforo en
aserrin de fique

Orden Tamanfo de particula Cantidad de adsorbente Tiempo
Blogque (mm) (9) (h)
1 1 1000 1,3 3,5

3 1 600 0,8 3,5

5 1 600 0,3 6

7 1 200 0,3 3,5

9 1 200 0,8 1

11 1 600 1,3 6

13 1 1000 0,8 6

15 1 600 0,3 1

17 2 600 0,8 3,5

19 2 600 0,8 35

21 2 1000 0,3 3,5

23 2 200 0,8 6

25 2 600 1,3 1

27 2 200 1,3 3,5

29 2 1000 0,8 1
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Anexo 3. Absorbancias registradas en los distintos niveles de concentracion
para analisis de repetibilidad instrumental.

Datos para elaborar curva de repetibilidad instrumental (mismo dia)

concentracion Absorbancia (880nm)

P03~ (mg /L) Curva 1 Curva 2 Curva 3
0,100 0,062 0,06 0,062
0,100 0,061 0,059 0,06
0,100 0,061 0,061 0,06
0,15 0,094 0,094 0,093
0,15 0,095 0,093 0,094
0,15 0,094 0,094 0,093
0,240 0,153 0,154 0,155
0,240 0,152 0,155 0,155
0,240 0,152 0,154 0,155
0,380 0,236 0,239 0,24
0,380 0,235 0,24 0,24
0,380 0,235 0,238 0,24
0,610 0,379 0,381 0,382
0,610 0,379 0,381 0,382
0,610 0,379 0,382 0,383
0,840 0,529 0,522 0,524
0,840 0,53 0,52 0,524
0,840 0,528 0,521 0,524

1 0,623 0,619 0,621
1 0,624 0,62 0,62
1 0,622 0,62 0,62
r? 0,9999 0,9998 0,9998
m 0,6250 0,6190 0,6206
b -0,0001 0,0020 0,0022
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Absorbancias obtenidas en los distintos niveles de concentracion para analisis de
precision intermedia.

Anexo 4. Datos para elaborar curva de calibracion para precision intermedia
(mismo dia)

concentracion Absorbancia (880nm)

P03~ (mg /L) Dia 1 Dia 2 Dia 3 Dia 4 Dia 5
0,100 0,061667 0,062 0,059 0,059 0,054
0,100 0,062667 0,061 0,059 0,059 0,055
0,100 0,062667 0,062 0,059 0,059 0,056

0,15 0,092667 0,096 0,082 0,082 0,090
0,15 0,091667 0,095 0,082 0,082 0,091
0,15 0,092667 0,096 0,082 0,082 0,091
0,240 0,149667 0,155 0,131 0,131 0,142
0,240 0,149667 0,156 0,131 0,131 0,143
0,240 0,149667 0,155 0,132 0,132 0,142
0,380 0,234667 0,24 0,209 0,209 0,232
0,380 0,234667 0,242 0,209 0,209 0,232
0,380 0,235667 0,241 0,209 0,209 0,230
0,610 0,380667 0,385 0,333 0,333 0,365
0,610 0,382667 0,384 0,334 0,333 0,365
0,610 0,381667 0,384 0,334 0,334 0,365
0,840 0,523667 0,525 0,463 0,463 0,509
0,840 0,524667 0,524 0,464 0,464 0,507
0,840 0,524667 0,524 0,463 0,463 0,508
1 0,625667 0,62 0,592 0,592 0,604
1 0,626667 0,619 0,592 0,592 0,606
1 0,625667 0,619 0,592 0,592 0,606
r? 0,99997 0,99981 0,99637 0,99634 0,99986
m 0,62659 0,61864 0,57866 0,57860 0,60795
b -0,00128 0,00397 -0,00726  -0,00728 -0,00252
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Anexo 5. Datos usados para elaboration de Curvas de cuantificaciéon de las
muestras.

0,10 0,063 0,065 0,002

0,10 0,061 0,064 0,003

0,15 0,096 0,098 0,002

0,24 0,150 0,155 0,005

0,24 0,151 0,157 0,006

0,38 0,243 0,244 0,001

0,61 0,379 0,388 0,009

0,61 0,384 0,39 0,006

0,84 0,533 0,528 -0,005

1,00 0,620 0,635 0,015

1,00 0,622 0,636 0,014

Desviacion 0,006
estandar
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Con el fin de cuantificar las muestras, serealiz6 2 curvas de calibracion las cuales
se les realizé la prueba t emparejada con el fin de contrastar si los resultados
emparejados (de la tabla anterior) se extraen de la misma poblacion, es decir,
Ho:q=0, para esto se calcula el estadistico t:

t= d\/n/sd

Donde d y sq son la media y la desviacion estandar, respectivamente, de d, la
diferencia entre los valores que forman cada par.

Reemplazando t=0,004+/21/0,006= 0,237

El valor critico es tg= 2,09 (P=0,05). Puesto que el Valor calculado de t es menor
que éste, se acepta la hipotesis nula las dos curvas de cuantificacion no
proporcionan resultados significatvamente diferentes, por tanto es posible elegir
cualquiera de las dos curvas para realizar la cuantificacion de las muestras.

Por tanto, laecuacion de la curva usada para la cuantificacion es:
y:0,6306 X+0,003 con un r? 0,9999
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