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CARACTERIZACION TERMOGRAVIMETRICA DE CARBONIZADOS DE RESIDUOS
PROVENIENTES DE LA UVA ISABELLA (VITIS LABRUSCA)

Resumen

Enestearticulo se presenta el analisis termogravimétrico de los carboni-
zados delos residuos del cultivo (sarmientos) y del procesamiento dela
uva (escobajos, hollejos y semillas). Los carbonizados se obtuvieron en
unsistema de desvolatilizaciéna 600y 800 °C, enatmésfera de nitrégeno
con un 2,00 % en volumen de oxigeno. Los carbonizados se caracteri-
zaron por medio de analisis préximo y altimo, y por termogravimetria
dindmica en atmoésfera oxidante. Del analisis préximo se determiné el
indice de reactividad (MV/CF), con el analisis altimo se establecieron
las relaciones atémicas H/Cy O/C, y por medio del analisis termogra-
vimétrico se obtuvieron los perfiles de combustién de los residuos de
lauva (curvas TG-DTG). Se encontré que el proceso de desvolatilizacion
incrementa el valor energético de los residuos sin carbonizar. Ademas,
el indice de reactividad (MV/CF) y las relaciones atémicas H/Cy O/C,
disminuyeron con el aumento de la temperatura de desvolatilizacion.
También se encontr6 que los perfiles de combustién de todos los resi-
duos presentan tres picos de degradacién, constituidos por una zona
de secado y dos zonas de reaccién, de las cuales una es de liberacién y
combustién de volatiles y la otra de combustién del carbono fijo.

Palabras clave: carbonizados, combustion, desvolatilizacion, resi-
duos de uva, termogravimetria.

Abstract

This article describes the thermogravimetric analysis of carbonized crop
residues (branches) and processing of grapes (stalks, skins and seeds).
Chars were obtained in a devolatilization system to 600 and 800 °C,
under nitrogen atmosphere with 2.00 % oxygen in volume. Chars were
characterized by proximate and ultimate analysis, and through the dy-
namic thermogravimetry in an oxidizing atmosphere. From proximate
analysis it was determined the reactivity index (MV/CF), with ultimate
analysis was obtained the atomic ratios H/C and O/C, and by means of
thermogravimetric analysis the profiles combustion of grape waste was
obtained (curves TG-DTG). It was found that the devolatilization process
increases the energy value of thewaste without devolatilization. Moreover,
thereactivity index (MV/CF) and theatomicratios H/Cand O/C, decrease
with increasing devolatilization temperature. It was also found that the
profiles combustion of all waste have three peaks degradation, consisting
of a drying zone and two reaction zones, one of which is release and vo-
latile matter combustion and the other zone is fixed carbon combustion.

Fecha de recepcion: 20 de septiembre de 2017
Fecha de aceptacion: 15 de marzo de 2018

Keywords: chars, combustion, devolatilization, grape wastes,
thermogravimetry.
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I. INTRODUCCION

Eluso de la biomasa como fuente de energia y sustituto total o parcial delos
combustibles foésiles proporciona un gran namero de ventajas. Entre ellas
la biomasa ofrece: 1. Cero emisiones netas de CO,; 2. Mejoras tecnolégicas
que ayudan en el desarrollo de las zonas rurales; y 3. Mayor independencia
econémica de paises que invierten enlabiomasa como otrafuente deenergia
renovable[1]. Ademas delas anteriores ventajas, labiomasa también se puede
emplear en forma directa como fuente de energia mediante combustién, o
por medio de procesos de gasificacion y pirélisis, de manera que ayudan a
transformar la biomasa como combustible s6lido en combustibles de mayor
poder energético en estado sélido (carbonizados), liquido o gaseoso [2].
La biomasa en su forma original tiene bajo valor econémico, debido a que
presenta alto contenido de humedad, irregularidad en la forma y tamafio,
asicomo baja densidad aparente, lo cual conlleva a que presente bajo poder
calorifico. Conel fin deincrementar su valor energético, labiomasa se puede
someter a procesos que mejoren sus caracteristicas fisicoquimicas, a través
de los cuales se reduce la humedad, se retiran componentes volatiles y se
aumenta la densidad. Algunos de los procesos que se utilizan con esta fina-
lidad son la produccién de combustibles densificados (como, por ejemplo,
pellets y briquetas), y la obtencién de carbonizados por medio de procesos
de pirolisis [3]. En el proceso del cultivo y producciéon de uva se generan
sarmientos (Sr) como residuos, mientras que en la etapa de trasformacion
se obtienen residuos como escobajos (Es), hollejos (Ho) y semillas (Sm) [4].
Con este tipo de residuos de la uva se han realizado estudios de emisiones
gaseosas y determinacién de parametros cinéticos de la combustién directa
[1], produccién de biogas de los hollejos [5] y obtencion de carbonizados
por pir6lisis de semillas de uva [6] y del bagazo de uva (residuo sélido de
la extracciéon del zumo de uva, constituido por hollejos, semillas y pulpa
de uva) [7]. Sin embargo, se ha encontrado poca informacién de trabajos en
los que se estudien las caracteristicas de combustion de los carbonizados
individuales de los principales residuos que se obtienen del proceso de
produccion (Es, Ho y Sm) y transformacién de la uva (Sr) [8], [9].

El objetivo de este trabajo fue establecer las caracteristicas de combustién
por termogravimetria dindmica de los carbonizados de los residuos de uva
(Sr, Es, Ho y Sm), obtenidos por medio del proceso de desvolatilizacién con
temperaturas de 600 °C y 800 °C, en atmosfera de nitrégeno. Ademas de los
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perfiles de combustién de los carbonizados, se establece el indice de reac-
tividad a través de la relacion MV/CF y las relaciones atémicas H/Cy O/C.

II. METODOLOGIA
A. Obtencién y adecuacion de los residuos

Este trabajo se llev6 a cabo con los residuos del cultivo y el procesamiento
de la uva. Los residuos del cultivo de la uva (sarmientos-Sr) se obtuvieron
de las labores de poda de un cultivo de la vid, localizado en el municipio
de Guacari, Valle del Cauca, Colombia. La poda se realiz6 a tres plantas
elegidas al azar de la misma edad (13 afios) y ciclo vegetativo. Los residuos
del procesamiento de la uva (escobajos-Es, hollejos-Ho y semillas-Sm) los
suministré una pequefia empresa productora de pulpa de uva, localizada en
el municipio de Buga, en el centro del Valle del Cauca, Colombia. Las plantas
de 13 afios se seleccionaron porque se encuentran en el inicio de su periodo
productivo estable, el cual comienza alrededor de los 10 afios y puede durar
hasta 30 afios [10], mientras que los residuos de la produccién de zumo de
uvas provienen de alguna vid de la misma vinicola del Valle del Cauca, la
cual se debe encontrar en la misma etapa de productividad de las plantas,
por lo cual no se esperan diferencias significativas entre los residuos debido
a que se toman de diferentes plantaciones.

El tiempo transcurrido entre la generacion de los residuos y su almacena-
miento (a -20 °C) fue inferior a ocho horas, con la finalidad de minimizar los
cambios bioquimicos que se pueden presentar. Debido a que las Sm y los
Ho se encontraban mezclados en el momento de la recoleccién, estos se se-
pararon manualmente, al igual que los Sr y los Es. Posterior a la separacion,
los residuos se secaron en un horno a 45 °C hasta alcanzar peso constante.
El secado se realiz6 a esta temperatura con el fin de evitar la eliminacién de
compuestos volatiles y degradacién de proteinas y vitaminas. Después del
secado, las muestras se molieron en un molino de impacto (Retsch SR200), y
se redujo el tamafno de particula a valores por debajo de 1 mm. Finalmente,
las muestras se almacenaron en bolsas de polietileno con cierre hermético a
temperatura ambiente. Para la caracterizacion de los residuos y la obtencién
de los carbonizados, las muestras almacenadas de tamafio inferiores a1 mm
se molieron y cribaron en tamices ASTM, con el proposito de alcanzar un
tamano de particula pasante malla 60, tamafio establecido por las normas
ASTM para analisis de muestras s6lidas.
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B. Caracterizacion de los residuos de uva

Cada uno de los residuos se caracteriz6 por analisis proximo, tltimo y po-
der calorifico. A través del analisis proximo se determiné el porcentaje de
humedad, la materia volatil, las cenizas y el carbono fijo, segtin la norma
ASTM D7582-12. Los analisis se realizaron utilizando aproximadamente 1,0
g de muestra en un analizador termogravimétrico marca Leco, TGA-601. El
analisis tltimo se llevé a cabo en un analizador Leco CHN-628 que permite
determinar el contenido de carbono (C), hidrégeno (H) y nitrégeno (N) segtin
la norma ASTM D5373-14. El contenido de azufre (S) se determiné con base
en la norma ASTM D4239-14 (Leco S-632). En estos dos equipos se emple6
un mismo tamafo de muestra de 0,10 g. Los andlisis del poder calorifico se
realizaron con 1,0 g de muestra en una bomba calorimétrica marca Leco AC-
350 (ASTM 5865-13). Estos andlisis se realizaron por triplicado.

C. Obtencion de los carbonizados

Paralaobtencién deloscarbonizados, cadaunodelosresiduos — previamente
secados a 60 °C— se someti6 a un proceso de desvolatilizacion. Este proceso
se llevo a cabo en un sistema de desvolatilizacién que consta de un reactor
tubular de arrastre, un horno tubular, un controlador de temperatura y un
suministro de gases, tal como se muestra en la Figura 1.
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de biomasa
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Recolector de carbonizados

Figura 1. Esquema del sistema de desvolatilizacion

Durante el proceso, los residuos fueron arrastrados a lo largo del reactor
tubular con el empleo de una mezcla gaseosa de nitrégeno y oxigeno (Nitro-
geno: 3546,70 cm®/min; y oxigeno: 72,40 cm®/min), con una concentracién
en volumen de 2,00 % de oxigeno. Esta mezcla sélido/gas se calent6 en el
horno tubular. El oxigeno se utilizé para facilitar la oxidacion de material
condensable y evitar la condensacion de materia volatil y alquitranes libera-
dos durante el calentamiento sobre las particulas de carbonizado [11]. En la
parte inferior del reactor se recogieron los carbonizados en un recipiente de
vidrio refrigerado con el fin de reducir la temperatura de los carbonizados
y evitar que se queme al contacto con el aire del ambiente, mientras que los
gases generados se direccionaron a una cabina de extraccién. Este proceso
de desvolatilizacion se realiz6 a 600 y 800 °C.
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D. Caracterizacion de los carbonizados

Los carbonizados, al igual que los residuos, se caracterizaron por anélisis
proximo (humedad-HM, materia volatil-MV, carbono fijo-CF y ceniza-CZ) a
través de la norma ASTM D7582-12, poder calorifico (HHV), analisis elemental
(Carbono-C, Hidrégeno-H, Nitrégeno-N, Azufre-S y Oxigeno-O) segun la
norma ASTM D5373-14 y el andlisis termogravimétrico. Estos anélisis se rea-
lizaron por triplicado. Por medio del analisis préximo se estableci6 el indice
de reactividad o indice de combustibilidad, dado por la relacion MV /CF, el
cual establece que, al comparar dos muestras, la mas reactiva en el proceso
de pirdlisis es aquella que presente el mayor valor de este indice [3], [12].
Por medio del analisis elemental se obtuvieron las relaciones atémicas H/Cy
O/C, mientras que por medio del anélisis termogravimétrico se encontraron
los perfiles de quemado de los materiales.

E. Analisis termogravimétrico

Mediante este anélisis, los residuos junto con sus respectivos carbonizados se
sometieron a un proceso de combustion en el analizador termogravimétrico
en atmosfera de aire, y se evalud la pérdida de peso con el tiempo y con la
temperatura por medio de la termogravimetria dindmica [13], a una veloci-
dad de calentamiento de 20 °C/min y con un flujo de aire de 100 ml/min.
Para esta prueba se emplearon entre 8,00 a 10,00 mg de muestra, la cual se
introdujo a un analizador termogravimétrico marca TA, SDT Q600. A partir
delos termogramas, se establecieron tres zonas, una de evaporacion del agua
y dos zonas de reaccion.

III. RESULTADOS Y DISCUSION
A. Caracterizacién de los residuos de uva y sus carbonizados

Los resultados del analisis proximo, del altimo y del poder calorifico de los
residuos de uva se presentan en la Tabla 1. Los valores del andlisis préoximo
muestran que el mayor porcentaje de HM (67,70 %) y MV (84,14 %) corres-
ponde a los Ho, mientras que el CF (19,80 %) y las CZ (6,33 %) se encuentran
en mayor proporcion en los Es. En cuanto a los otros residuos, se observo
que los Sr y Sm presentan los segundos valores mayores en concentracién
de MV (82,90 %) y CF (18,93 %), respectivamente.
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Los resultados del analisis proximo de residuos de uva difieren con los
reportados por otros autores [8], [14]-[16], dado que los valores de HM,
CZ y CF de los residuos estudiados son menores a los de la literatura, y los
porcentajes de MV hallados son mayores. Estas diferencias influyen en el
comportamiento de los residuos en procesos termoquimicos, dado que los
residuos de este estudio tienen un mayor indice de reactividad debido a su
alto contenido de materia volatil, respecto a los residuos de uva reportados
en la literatura [8], [14]-[16]. En cuanto a los resultados del analisis altimo
(reportados en la Tabla 1), las Sm tienen el mayor porcentaje de C, N y S.
Los Sr y Es presentan los mayores porcentajes de O, mientras que Ho y Sm
tienen los valores mas altos de H. El mayor contenido de C en las semillas
de uva indicaron un mayor poder caldrico con relacién a los otros residuos;
sin embargo, las Sm generan més compuestos contaminantes respecto a los
otros residuos —de tipo NOx y SOx en procesos de combustion — debido al
mayor contenido de Ny S.

Tabla 1. Analisis préximo, tltimo y relaciones atémicas de los residuos de uva

Residuo

Sr Es Ho Sm

Analisis proximo, %

HM 26,10+1,12 59,20+1,24 67,70£2,19 30,60+1,14
MVa 82,90+2,35 73,88+1,28 84,14+2,52 77,83+1,95
CZa 3,42+0,07 6,33+0,12 3,23+0,11 3,25+0,19
CFa 13,69+0,23 19,80+0,15 12,64+0,15 18,93+0,16
MVICF 6,06+0,34 3,73+0,27 6,66+0,17 4,110,11
HHVa (MJ/kg) 18,57+0,42 17,39+0,35 20,59+0,64 21,53+0,58
Andlisis ultimo, %

ce 50,82+1,89 50,82+2,09 55,10+1,77 57,5743,51
Ho 7,57+0,45 7,5410,38 8,4110,31 8,07+0,42
Ne 0,77+0,07 1,1240,09 1,71 0,05 2,67+0,12
SH 0,07+0,01 0,07+0,01 0,14+0,01 0,19£0,01
oP 40,77+2,89 40,45+3,45 34,64+2,47 31,5042,09

Relaciones atéomicas
HIC 1,79+0,08 1,78+0,07 1,83+0,09 1,68+0,07
0/C 0,60+0,03 0,60+0,02 0,47+0,02 0,4110,02

a Base seca; b base seca libre de cenizas.
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La caracterizacion de los carbonizados de semillas (CSm), sarmientos (CSr),
hollejos (CHo) y escobajos (CEs) obtenidos a 600 °C (C6) y 800 °C (C8) se
presenta en la Tabla 2. Respecto al andlisis préximo de los carbonizados, se
observo que para el mismo tipo de residuo, la concentracién de CF es mayor
a C8 que a Cé6; sin embargo, la diferencia del porcentaje de CF entre C6 y C8
fue mayor en los CSr y CEs que en los CHo y CSm. Esto indic6 que mediante
el proceso de pirdlisis a 800 °C se logr6é una mayor desvolatilizaciéon en los
Sr y Es en comparacion con el resto de residuos.

Enla Tabla 2 también se observa que el porcentaje de MV, para el mismo tipo
de residuo carbonizado, es mayor en los carbonizados a 600 °C (C6) que en
los carbonizados a 800 °C (C8). La mayor concentracion de CF se present6 en
los carbonizados a 800 °C de los escobajos (CEs8: 35,43 %), y el mayor por-
centaje de MV se observo en el CHo6 (82,45 %). El porcentaje de CZ también
aumento con el incremento de la temperatura de pir6lisis de los residuos.
Los CEs8 contienen una concentracion de CZ mucho mayor que el resto de
carbonizados (15,44 %). Esta caracteristica puede: 1. Afectar negativamente el
HHYV del CEs8; 2. Contribuir a la formacién de escoria en la combustién; y 3.
Dependiendo de los componentes de estas CZ, podria tener un efecto catali-
tico en el proceso de combustion. Los resultados del contenido de humedad
indican que este parametro, para el mismo tipo de residuo, es mayor en los
C8 que en los C6. Este comportamiento se presentd porque en la pirdlisis que
se realiz6 a 800 °C se alcanz6 una mayor desvolatilizacion comparada con la
pirdlisis a 600 °C, y como consecuencia los C8 son més porosos y se esperaria
que presentaran mejores propiedades higroscépicas que los Cé.

En los datos del HHV de los carbonizados, para el mismo tipo de residuo
las muestras C8 contenian mayor energia que los Cé. Se observé que en la
mayoria de los residuos el HHV se increment6 con la desvolatilizacion, de
tal manera que el poder calorifico de menor a mayor es: residuos <Cé <C8.
Como es el caso mas notable de los Es en el que el HHV se incrementa de
17,39 MJ/ kg a 22,94 MJ/ kg, al carbonizarse a 800 °C, lo cual representa un
aumento del 31,91 % en la energia respecto al residuo antes de ser desvola-
tilizado a 800 °C. Para Sr, Ho y Sm, el aumento en el HHV de residuo a C8
es de 8,67, 6,95y 6,55 %, respectivamente. Los mayores valores de HHV y
porcentaje de C (véase la Tabla 2) los presentan los carbonizados a 800 °C
de los Es y las Sm, respecto a los demas carbonizados. El menor contenido
energético, al igual que el menor porcentaje de C, lo reporta la muestra CSr6.
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Tabla 2. Analisis préximo, tltimo y relaciones atémicas de los carbonizados

Carbonizados, %

CSr6 CSr8 CEs6 CEs8 CHo6 CHo8 CSmé6 CSm8

HM 6,12+046  6,55%0,26  8,13x0,84  9,19x0,61 6,70£0,59  7,83£0,42 7,88+0,70  7,77+0,19

MVe 75474235 67,2843,01 62,6742,56 49,14+245 82,45+2,89 81264316 71,38+2,84 69,42+2,71

Cze 531+0,18  8,06%0,26  9,99+0,25 1544033 4,03£0,51 4,40£0,46 4,32+0,12  4,73+0,34

CFe 19,23+0,98 24,67+0,86 27,34+0,89 3543+0,73 13,52+0,52 14,35+0,30 24,31+0,54 25,86+0,39

MVICF  3,92+0,21  2,73£0,19  2,29+0,09  1,39%0,11  6,10+0,15 5660,16  2,94+0,08  2,68+0,18

HHVe,

Mg 19,72+1,36  20,18£0,97 19,93£1,12 22,98+1,98 21,90£1,40 22,02+156 22,76+1,71 22,94+1,02

cP 57,10+1,79 57,28+1,75 60,601,199 70,41£1,13 57,36%1,25 58,05+1,04 6143189 62,14+1,09

He 6,16+0,84 6,98+0,74 6,52+0,83 567x0,76 791£0,52 8,05#0,70  7,41x0,64  7,30+0,69

Ne 0,95+0,11  0,81£0,10  1,73£0,16  1,98+0,18  1,92+0,25  1,94+0,14  3,01+0,29  2,93+0,30

s 0,06+0,01  0,10%0,01  0,08+0,01  0,09+0,01  0,13£0,01  0,15#0,01  0,17+0,01  0,17+0,01

or 35724123 34,83+1,06 31,07+1,35 21854150 32,68+146 3181+133 27,99+168 2746+1,05

HIC 1,29£0,04  1,46+0,02 1,31+0,02 0,97+0,01 1,65%0,03 1,66+0,02 145+0,03 1,41%0,03

o/IC 0,47+0,01  0,46x0,01 038+0,01 0,23+0,02 043+£0,01  0,41£0,02  0,34+0,02  0,33+0,01

aBase seca; bbase seca libre de cenizas. Cx6: carbonizado del residuo x obtenido a 600 °C. Cx8: carbonizado del
residuo x obtenido a 800 °C.

Respecto al analisis elemental, los porcentajes de S de los carbonizados varia-
ron en el rango de 0,06 a 0,17 %, valores que pertenecen a CSr6 y a los CSm
(CSm6 y CSm8), respectivamente. La mayor concentraciéon de N se observa
en los CSm, mientras que los CSr tienen el menor contenido de N. Con base
en estos resultados, se espera que en procesos de combustion, los CSm en-
treguen mas energia, tengan un mayor tiempo de residencia en el proceso y
generen mayor cantidad de compuestos contaminantes tipo NOx y SOx. De
los CSr6 se espera un comportamiento opuesto a los CSm, debido a que los
resultados indican que en procesos de combustién, el contenido energético,
el tiempo de residencia en el proceso y la cantidad de compuestos NOx y
SOx que se pueden formar es menor con respecto a los otros carbonizados.

B. indice de reactividad

Enla Figura 2 se presenta el indice de reactividad (MV/CF) tanto de los resi-
duos sin carbonizar como de sus respectivos carbonizados. En esta figura se
observa que para los residuos sin carbonizar, el orden de reactividad fue Ho
> Sr > Sm > Es. También se aprecia que el indice de reactividad disminuy6
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conelaumento enlatemperatura de desvolatilizacién. Esta disminuciénenel
indice de reactividad de residuos a carbonizados se explica por la naturaleza
del proceso de pirdlisis al que se someten los residuos, el cual tiene como
objetivo retirar la MV de la muestra. Esto posiblemente también se debe a la
composicion quimica de cada muestra, la cual esta dada por el momento de
recoleccion de los residuos.

5,66

3,73

MV /CF

2,94
2,68

Sm

B Residuos LI ECE

Figura 2. Comparacién del indice de reactividad entre residuos y sus
carbonizados a 600 °C (C6) y 800 °C (C8)

C. Relaciones atémicas

Las relaciones atémicas H/C y O/C de los residuos y sus carbonizados se
presentan en las tablas 1y 2, respectivamente. Alli se observé que las relacio-
nes atomicas de los residuos y de algunos carbonizados disminuyeron con la
temperatura de desvolatilizacién, lo cual indica un aumento en el contenido
decarbono delos carbonizados debidoalaliberacion de compuestos volatiles
ricos en H y O por la desvolatilizacion. Estas relaciones atémicas son otra
forma de establecer las caracteristicas energéticas de la biomasa, por medio
de la relacion que existe entre el andlisis elemental y el poder calorifico. Esta
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relacion se establece por medio de un diagrama tipo van Krevelen (O/C vs.
H/C), el cual se utiliza paracomparar dos o més materiales combustibles entre
si, y cualitativamente indicar cual de ellos tiene un mayor poder calorifico [2].
EnlaFigura 3 se presenta el diagrama de van Krevelen paralos residuos y los
respectivos carbonizados obtenido a 600 °C y 800 °C. En esta figura se puede
ver que los residuos de Sr y Es pueden tener los menores valores de poder
calorifico de todas muestras analizadas, mientras que los carbonizados CEs8
CSm8, CEs6 y CSmé tienen poderes calorificos mayores alas demas muestras.
Estos resultados confirman lo reportado en las tablas 1y 2.

20
CELLRANGECELLRANGE]  [CELLRANGE]
[CELLRANGE A .
CELLRANGE
o 16 [ lo  [CELLRANGE] (o eancry
) [CELLRANGE] ® [CELLRANGE]
g . .
8 = [CELLRANGE]
g [CELLRANGE]
=
S
= ®  [CELLRANGE)
& 08
0,4
0,0
0,0 0,2 0,4 0,6 0.8
Relacién atémica 0/C

Figura 3. Diagrama de van Krevelen para los residuos y sus
carbonizados a 600 °C y 800 °C

Para los residuos sin desvolatilizar, se ha reportado [3] que las Sm tienen
un mayor poder calorifico que el resto de residuos, debido a que la menor
proporcién de O y H comparada con el C permite que se produzcan mas en-
laces C-C, los cuales contienen mayor energia que los enlaces C-O y C-H [14].
Entre los carbonizados a 600 y 800 °C se aprecia que el CEs8 tiene la menor
relacion H/Cy O/C, indicando que es el material con mayor poder calorifico
de todos los residuos.
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D. Analisis termogravimétrico

En la Figura 4 se presentan los perfiles de combustion a través de las curvas
TG (figuras 4A y 4C) y DTG (figuras 4B y 4D), para los carbonizados obtenidos
a 600 °C (Csr6, CEs6, CHob y CSm6) y 800 °C (CSr8, CEs8, CHo8 y CSm8). En
esta figura se observa que todos los carbonizados tienen tendencias similares
enlascurvas TGy DTG, enlo que se apreciala descomposiciéon delas muestras
en diferentes etapas y la formacion de tres picos principales. Esto indica que
la descomposicion térmica posiblemente se realice en diferentes etapas sin
formacién de intermediarios estables. Para todos los residuos analizados se
obtienen tres zonas de variacion de la pérdida de peso con la temperatura,
las cuales se establecen a partir de las curvas DTG (figuras 4B y 4C). Para cada
una de las zonas es posible obtener los siguientes parametros: la temperatura
inicial (Ti) y final (Trr), la temperatura de la maxima pérdida de peso (Tp), la
maxima velocidad de pérdida de peso (DTGmax) y la pérdida de peso total
(PM). Esta informacién se presenta en la tabla 3, para los residuos de uva y
los respectivos carbonizados.
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Figura 4. Curvas TG (A, C) y DTG (B, D) de los carbonizados a 600 °C
(CSr6, CEs6, CHob 'y CSmé6) y 800 °C (CSr8, CEs8, CHo8 y CSm8), por
termogravimetria dindmica a 20 °C/min.

La zona I (véase la Tabla 3) corresponde a la evaporacion del agua presente
en el residuo [17], 1a cual, segtin los resultados de la Figura 4 y la Tabla, varia
entre 26 y 162 °C. Las dos zonas siguientes representan la descomposicién
térmica de los residuos. La zona II o regién de reaccion I, corresponde a la
desvolatilizacion y combustién de la materia volatil de los residuos. En los
residuos sin carbonizar esta zona varia entre 122 °C y 389 °C, en los carbo-
nizados a 600 °C entre 133 °C y 385 °C, y para los carbonizados a 800 °C se
encuentra entre 148 °C y 379 °C (véase la Tabla 3). En la zona III o region de
reaccion 11, ocurre la descomposicién de los residuos por combustion del
carbonizado [18], [19]. Esta zona varia entre 370 °C y 605 °C para los residuos
sin carbonizar, entre 363 °C y 605 °C para los carbonizados a 600 °C, y para
los carbonizados a 800 °C entre 317 °C y 607 °C (véase la Tabla 3).

Al analizar la temperatura de inicio, segtn la Tabla 3, la regién de reaccion I
(zonaII) estd entre 133 °Cy 162 °C. En el caso de los CSr y CEs, la temperatura
de inicio de la desvolatilizacién es mayor en los carbonizados obtenidos a
800 °C, comparado con los demads residuos. Esta diferencia no se presenta

412 Ingenierfa y Desarrollo. Universidad del Norte. Vol. 36 n.° 2: 398-417, 2018
ISSN: 0122-3461 (impreso)
2145-9371 (on line)



CARACTERIZACION TERMOGRAVIMETRICA DE CARBONIZADOS DE RESIDUOS
PROVENIENTES DE LA UVA ISABELLA (VITIS LABRUSCA)

en la CHo y CSm, los cuales muestran la misma temperatura de inicio a la
desvolatilizacion entre los carbonizados obtenidos a 600y 800 °C. Enlaregion
de reaccién II (zona III) la temperatura de inicio varia entre 363 °C y 385 °C,
en la que los carbonizados producidos a 800 °C tienen una temperatura de
inicio menor a la de los carbonizados obtenidos a 600 °C.

Tabla 3. Pardmetros de degradacion térmica de los residuos y carbonizados

Zona |: Regioén de evaporacion Zona lI: Regién de reaccion | Zona lll: Region de reaccion |l
DTG- DTG- DTG-
Muestra iy Tp max  PM 0) Tp  max PM 0) Tp hax PM
c) o e (%) 0 (W (%) (°C) (%/min) (%)
min) min)

Sr 27158 70 3,06 9,74 158370 317 2162 60,57 370-492 409 2469 28,36
CSr6 - 154-363 316 2500 57,90 363-488 402 32,80 36,20
CSr8  26-158 63 2,20 6,40 158-358 314 2090 49,10 358-487 396 32,70 39,10

Es 27122 68 2,12 6,94 122-383 298 14,00 56,79 383-512 426 2289 31,64
CEs6  29-133 65 2,80 760 133377 290 9,00 4290 377-515 406 3570 36,60
CEs8 29162 63 2,80 990 162-317 290 530 1660 317-500 389 36,70 55,30

Ho 27141 64 2,18 757 141-382 317 14,01 5517 382-538 459 1,17 3563
CHo6  30-148 61 2,30 740 148377 319 1350 52,40 377-581 466 9,30 38,20
CHo8  30-148 63 2,00 6,90 148-375 319 12,40 48,90 375-581 462 8,60 36,90
Sm 27-154 66 2,02 7,55 154-389 324 8,02 4335 389-605 479 799 4412
CSm6  30-154 63 1,90 6,80 154-385 325 870 41,00 385607 446 820 4540
CSm8  30-154 62 2,00 7,30 154379 327 7,80 37,10 379-607 448 9,00 47,50

Trr: temperatura inicial y final de la region; Tp: temperatura de la maxima pérdida de peso; DTGmax: maxima
velocidad de pérdida de peso; PM: pérdida de peso total.

Respectoalosresultados delamaxima velocidad de pérdida de peso (DTGmax)
para la regién de reaccion I, en la Tabla 3 se muestra que los carbonizados a
800 °C (Csr8, CHo8 y CSmS8) tienen una DTGmax inferior a los carbonizados
a 600 °C (CSr6, CHob6 y CSm6). Esto quiere decir que la DTGmax para la re-
gion de reaccion I disminuye con la temperatura de desvolatilizacion. Esto
es debido a que el proceso de desvolatilizacién produce una mayor pérdida
de masa por liberacion de la materia volatil, lo que da como resultado un
menor contenido de esta en los carbonizados, 1o cual va a afectar la méxima
velocidad de pérdida de peso en proceso de combustion. Para la region de
reaccion II, se observa que la DTGmax no presenta una tendencia clara entre
los carbonizados obtenidos a partir del mismo residuo.
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En cuanto a la pérdida de peso total (PM), al comparar este parametro en
la region de reaccion I para los carbonizados a 600 °C (C6) y 800 °C (C8) que
proceden del mismo residuo (véase la Tabla 3), se encontré que los C6 pier-
den mas masa que los C8. Esto se explica porque los C6 presentan mayor
contenido de MV en su composicion, y como resultado de su liberacién y
combustién en la regién de reaccion I se tiene una mayor pérdida de peso.
Enlaregion de reaccion Il no se observa una tendencia clara con el parametro
de pérdida de masa.

Al analizar los residuos sin carbonizar, se encontré que los Sr presentan la
mayor pérdida de peso en el segundo pico (62,07 %), mientras que las Sm
pierden la mayor cantidad de masa en el tercer pico (43,23 %). Ademas de
esto, la liberacion y el quemado de la MV inicia a menor temperatura en los
Es, lo cual indica que este residuo es mas reactivo que los otros residuos
estudiados. Este comportamiento no es congruente con los resultados del
indice de reactividad presentados en la Figura 2, en la que se muestra que
los residuos mas reactivos son los Ho. Una posible explicacion es que los Es
tienen un alto porcentaje de CZ, los cuales pueden contener minerales que
producen un efecto catalitico en la combustién de la biomasa y aumentar la
velocidad dereaccion de este proceso [20]. Finalmente, se encontré quelasSm
presentan la menor velocidad de pérdida de peso en las regiones de reaccién
Iy II. Esto indica que las Sm, en un proceso de combustién, pueden tener
un mayor tiempo de residencia en la caldera, lo que da como consecuencia
menor consumo de residuo.

IV. CONCLUSIONES

El proceso de carbonizacion permite incrementar el valor energético de los
residuos del cultivoy el procesamiento delauva; sinembargo, esteincremento
es diferente en cada residuo debido a su composicién quimica. Se encontré
que los carbonizados de Es (CES8) y Sr (CSR8) a 800 °C tienen el mayor incre-
mento en el HHV, calculado a partir del HHV de los residuos sin carbonizar.

Los carbonizados a 800 °C de escobajos y semillas tienen similar poder ca-
lorifico; sin embargo, en procesos de combustion, los carbonizados de esco-
bajos pueden entregar mas rapido su contenido de energia que las semillas.
Como consecuencia de esto, cabe esperarse que los carbonizados de semillas
requieran un mayor tiempo de residencia en cualquier proceso térmico, lo
que implica una menor velocidad de alimentacién de este residuo al proceso.
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Se encontrd que el indice de reactividad (MV/CF) disminuyé con el incre-
mento en la temperatura de desvolatilizacion. Esto es de esperarse, porque
en el proceso de pir6lisis ocurre la desvolatilizacion o liberacién de MV, lo
cual provoca mayor concentracion del CF.

Respecto a las relaciones atémicas H/Cy O/C delos residuos, se observé que
disminuyen con el proceso de desvolatilizacién. Esto indica que durante el
proceso de pirdlisis el contenido de carbono en los carbonizados aumenta,
debido a la liberacion de compuestos volatiles ricos en Hy O.

En términos generales, se encontr6 que los residuos del cultivo y el procesa-
miento de la uva presentan similares caracteristicas térmicas que favorecen
el uso de la mezcla de ellos en procesos térmicos. Esto permite reducir los
costos de operacion al no ser necesaria la etapa de segregacion o separaciéon
de los residuos.
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