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RESUMEN

El estudio se centré en la sintesis y evaluacion de nanoparticulas de éxido de hierro para la adsorcion
de cromo en soluciones acuosas y asi evaluar el problema que tiene la exposicidon prolongada a
elevadas concentraciones de este metal, el cual produce efectos negativos para la salud y el
ecosistema, el uso de estas nanoparticulas demuestran ser un método altamente efectivo para la
adsorcion de metales pesados en soluciones acuosas, lo que resultara en la remocién de cromo en
el agua. Se cumple la sintesis de nanoparticulas de 6xido de hierro magnéticas, se realizd el analisis
de condiciones favorables para generar la adsorcién y que haya afinidad entre adsorbente y

adsorbato.

Las nanoparticulas se sintetizaron mediante un proceso hidrotermal utilizando cloruro férrico
hexahidratado y cloruro ferroso tetrahidratado, sometiendo la mezcla a 150 2C en un reactor
autoclave durante 24 horas. Tras el enfriamiento, las nanoparticulas obtenidas fueron lavadas para
eliminar impurezas. Se obtuvieron dos tipos de nanoparticulas: hematita (y-Fe,03) y maghemita

(Fes04), ambas con propiedades magnéticas.

Se realizaron pruebas de adsorcion con soluciones de cromo, preparadas a 37,5 ppm en medio
acido, empleando 20 mg de nanoparticulas y 8 ml de soluciéon por prueba, con tiempos de agitacion
variables. El estudio se baso en 4 tipos de pruebas para obtener las condiciones ideales en las cuales
las nanoparticulas permitan tener una mayor capacidad de adsorcion. Estas pruebas fueron
realizadas en torno a cinética de adsorcion, ajuste de pH, variaciéon de masa y desorcion

respectivamente.

Finalmente, las nanoparticulas demostraron tener capacidades de adsorcion frente al cromo
trivalente, teniendo remociones sobre el 50% donde la interaccion entre adsorbato y adsorbente se
realiza mediante quimisorcién. La adsorcion demostré ser mas eficaz a mayor masa y un pH

controlado cercano a 4.

Palabras clave: Adsorcidn, cromo, desorcion, nanoparticulas, 6xido de hierro, quimisorcion.




ABSTRACT

The study focused on the synthesis and evaluation of iron oxide nanoparticles for the adsorption of
chromium in aqueous solutions to evaluate the problem of prolonged exposure to high
concentrations of this metal having negative effects on health and the ecosystem, the use of these
functionalized nanoparticles proves to be a highly effective method for the adsorption of heavy
metals in aqueous solutions, which will result in the removal of chromium in water. The synthesis
of magnetic iron oxide nanoparticles was accomplished, the analysis of favorable conditions to

generate adsorption and that there is affinity between adsorbent and adsorbate was carried out.

The nanoparticles were synthesized by a hydrothermal process using ferric chloride hexahydrate
and ferrous chloride tetrahydrate, subjecting the mixture to 150 2C in an autoclave reactor for 24

hours. After cooling, the nanoparticles obtained were washed to remove impurities.

Two types of nanoparticles were obtained: hematite (y-Fe»03) and maghemite (FesO4), both with
confirmed magnetic properties because when approached to the magnet they were completely
attracted to it. Adsorption tests were performed with chromium solutions, prepared at 37.5 ppm in
acid medium, using 20 mg of nanoparticles and 8 ml of solution per test, with variable stirring times.
The study was based on 4 types of tests to obtain the ideal conditions in which the nanoparticles
would have a higher adsorption capacity. These tests were performed on adsorption kinetics, pH
adjustment, mass variation and desorption, respectively. In all the tests, the affinity of the
nanoparticles was observed at ambient laboratory temperature (approximately 21 2C), with the
highest removal percentage obtained being 55 %. The importance of pH calibration and the use of

syringe filters to avoid contamination of the samples during the analyses is emphasized.

Keywords: adsorption, chromium, desorption, nanoparticles, iron oxide.
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1. INTRODUCCION.

1.1. DELIMITACION DEL PROBLEMA.
La exposicién prolongada a elevadas concentraciones de cromo tiene efectos negativos para la salud
y el ecosistema, es por esto que continuamente se buscan diferentes opciones para minimizar el
impacto que pueden producir. En este estudio el objetivo se limita a analizar los procesos de
adsorcion de Cr(lll), siendo la forma hexavalente Cr(VI) la mas toxica, pero aun asi existen altas
probabilidades de que el cromo trivalente pueda oxidarse en presencia de cloro, por lo que eliminar

ambas especies es esencial [1].

1.2. ANTECEDENTES DEL PROBLEMA.
Mundialmente, la descarga inadecuada de aguas industriales contaminadas con cromo ha resultado
en la contaminacidn de rios, lagos y océanos, influyendo no solo la calidad del agua sino también la
salud de las poblaciones y la biodiversidad de los ecosistemas acuaticos. Lo que ha motivado la
busqueda urgente de soluciones con efectividad y eficiencia para su remocion en el resto de los

paises con alto indice de contaminacion.

Altas concentraciones de cromo trivalente causa dafios renales, hepaticos y cancer, lo que es razén
suficiente para desarrollar tecnologias efectivas para su eliminacidén en aguas contaminadas [2]. Los
métodos comunes, como la precipitacion quimica y la filtracién no son siempre efectivos para
eliminarlo por generar masas toxicas. En este contexto, las NPs (nanoparticulas) de éxido de hierro
se presentan como una alternativa viable gracias a su alta superficie especifica, capacidad de
adsorcion y regeneracion. Esta técnica no solo tiene el potencial de ser mas efectiva que los métodos
tradicionales, sino que también puede ser trabajada en un gran rango de condiciones a nivel
industrial, lo que justifica su estudio y aplicacidn. Se escoge la utilizacion de nanoparticulas de 6xido

de hierro por ser un método rapido y sencillo a la hora de efectuarlo en laboratorio.

1.3. UTILIZACION DE NANOPARTICULAS COMO METODO SOSTENIBLE Y SUSTENTABLE
La importancia de obtener una solucidon sostenible y sustentable (evitando causar un impacto
negativo en el entorno respetando los limites medio ambientales) para la remocion de
contaminantes en aguas industriales se esta volviendo cada vez mas importante, un desafio que se
ha complicado con el aumento de la industrializacion y pocas regulaciones ambientales. El interés
por encontrar métodos que sean eficientes, econémicos y amigables con el medio ambiente motivd

la investigacion sobre la adsorcion de cromo mediante nanoparticulas de oxido de hierro. Estas




pueden encontrarse de forma natural, dado que su formacién se favorece en condiciones de
temperatura bajas y con sobresaturacion de diferentes elementos, tales como sedimentos alojados
en icebergs [3]. Las especies mas abundantes son las nanoparticulas de éxidos de hierro como la

hematita, goethita, magnetita.

La importancia de este estudio radica en su capacidad para ayudar a reducir la exposicion de
cromo(lll) en las aguas, el cual en altas concentraciones genera una serie de dificultades. El uso de
adsorbentes de cromo como las nanoparticulas de 6xido de hierro mejora la calidad del agua y

representa un avance tecnolégico que puede llevar a tratamientos en aplicaciones industriales.

1.4. HIPOTESIS
La utilizacién de nanoparticulas de 6xido de hierro funcionalizadas demuestran ser un método
altamente efectivo y eficiente para la adsorcién de metales pesados en soluciones acuosas, lo que

resultara en la remocion significativa de cromo en agua (bajo 10 ppm de cromo).

1.5. OBJETIVO GENERAL Y OBJETIVOS ESPECIFICOS

Objetivo general:

Evaluar la capacidad de reduccion de la concentracion de metales pesados en el agua mediante la
adsorcion selectiva con nanoparticulas de oxido de hierro, con el objetivo de cumplir con los
estandares ambientales y minimizar la toxicidad que estos metales pesados representan para el

medio ambiente.
Objetivos especificos:

1) Sintetizar nanoparticulas de 6xido de hierro magnéticas mediante proceso hydrothermal
para realizar la adsorcion de soluciones con cromo (l11).

2) Caracterizar nanoparticulas y verificar la estructura cristalina.

3) Analizar y comprobar condiciones favorables de las nanoparticulas de éxido de hierro para
mejorar su afinidad y capacidad de adsorcidn selectiva hacia los metales pesados objetivo.

4) Evaluar la efectividad de las nanoparticulas de dxido de hierro en la adsorcidon de metales

pesados en soluciones acuosas.




2. MARCO REFERENCIAL

2.1 ESTADO DEL ARTE.
Debido a su tamafo y alta relacién superficie-volumen, estas NPs de dimensiones que van de 1 a
100 nandémetros, exhiben propiedades distintivas (alta area superficial, magnetismo, quimica
superficial que permite la interaccion electrostatica con el cromo, capacidad de éxido reduccion
reduciendo de cromo (IV) a cromo (lll) y alta capacidad de adsorcidn) [4]. Estas particulas pueden
provenir de una variedad de materiales diferentes, como polimeros, dxidos y metales, entre otros.
Por otro lado, son materiales que tienen propiedades efectivas para eliminar colorantes y metales
pesados en una amplia gama de aplicaciones, como la catalisis y la remediacién ambiental [5]. Las
nanoparticulas exhiben caracteristicas y comportamientos distintos debido a su pequefio tamafio.
Las ventajas y desventajas de usar estos al eliminar los contaminantes organicos, los metales
pesados y otros contaminantes inorganicos del agua incluyen una alta eficiencia, un alto costo y el
riesgo potencial para la salud y la contaminacién secundaria [6]. Estas se utilizan en una amplia gama

de campos, desde la nanotecnologia y la electrdnica hasta la medicina y la proteccidon ambiental.

Actualmente, la presencia de metales pesados en el agua es un problema de salud publica y medio
ambiental que afecta a todo el mundo. La actividad industrial, la mineria, la agricultura y la
contaminacidon atmosférica son solo algunas de las muchas formas en que estos metales, que
incluyen compuestos como el plomo, mercurio, cadmio, arsénico y cromo, se liberan al medio
ambiente. Aunque los metales pesados estan presentes naturalmente en el medio ambiente, han
ingresado a los cuerpos de agua, aire y suelo a través de actividades humanas y naturales, lo que los

ha convertido en un problema importante en todo el mundo [7].

La eliminacion efectiva de metales pesados de las aguas residuales es fundamental para preservar
el medio ambiente y la salud humana. La Organizacion Mundial de la Salud (OMS) afirma que el
cadmio, el plomo, el mercurio y el arsénico son sustancias muy toéxicas, carcinogénicas vy
mutagénicas [8]. Por lo tanto, el desarrollo de tecnologias efectivas de remocién de metales es

fundamental para garantizar la sostenibilidad ambiental y la calidad del agua.

Debido a su persistencia y alta toxicidad [9], la presencia de metales pesados en el agua representa
una amenaza significativa para el medio ambiente y la salud humana a medida que aumenta la

tendencia a la industrializacién [10]. Debido a su vertido en el agua y las aguas residuales por encima




de los limites permitidos [11], estos representan una amenaza significativa. Los animales y las

plantas pueden absorber estos metales a través del agua, la comida, el aire y el contacto con la piel.

La contaminacion del agua por metales pesados es un problema importante, y se han desarrollado
métodos como la adsorcion, la precipitacidon y la dsmosis inversa para eliminarlos del agua [12]. El
proceso en el que los &tomos, iones o moléculas de una sustancia se adhieren a la superficie de otra
sustancia se conoce como adsorcion. La sustancia que se adhiere o se acumula en la superficie del
otro se denomina adsorbato (cromo) y el material sobre cuya superficie ocurre la adsorcion es el
adsorbente (nanoparticulas) . Como resultado, es un proceso en el que los contaminantes presentes
en un medio acuoso se adhieren a la superficie de un adsorbente sélido, creando una capa
monomolecular o multimolecular en la interfaz sdlido-liquido [13]. Los factores como la
concentracidn inicial de iones, el pH, la temperatura y el tiempo de contacto tienen un impacto en

la adsorcidn de metales pesados por los nanomateriales [14].

Dado el problema, las nanoparticulas, como el 6xido de hierro, son una posible solucién. Los dxidos
de hierro, como la hematita (Fe203)y la magnetita (Fe304), son materiales versatiles y cruciales
para tecnologias y soluciones futuras relacionadas con los problemas ecolégicos. Debido a su
estructura cristalina y propiedades magnéticas, son una excelente opcién para aplicaciones en
nanotecnologia [15]. Debido a sus propiedades magnéticas y su capacidad para adsorber iones
metadlicos con éxito, las nanoparticulas de Fe30s4 se han demostrado prometedoras para la
eliminacion de metales pesados en este estudio [16]. Los hallazgos demostraron que la afinidad y la
prioridad de adsorcion de las particulas nanoestructuradas para varios iones de metales pesados
fueron jerarquicas, con Cd?* precediendo Cu?*, Pb%ty Ni2+[17]. Debido a su &rea superficial
amplia, carga superficial especifica y capacidad de adsorcién de iones, han demostrado ser
altamente efectivos en la eliminaciéon de metales pesados del agua [18]. Por lo tanto, son una buena
carta para resolver estos problemas. Ademas, se destaca la posibilidad de alterar su superficie
mediante la incorporacién de grupos funcionales, lo que aumenta su afinidad y selectividad hacia

metales pesados especificos [19].

Este articulo de revision describe los ultimos avances en el uso de nanoparticulas magnéticas para
extraer metales pesados. Se discuten las propiedades magnéticas y la capacidad de adsorcion de las

nanoparticulas magnéticas, incluidos el dxido de hierro y el éxido de hierro recubierto de silice.




Ademas, se presentan estudios de caso que demuestran cdémo las nanoparticulas magnéticas

pueden eliminar metales pesados de muestras de agua y alimentos.

La purificacién de metales pesados mediante la utilizacién de nanoparticulas de éxido de hierro
magnético creadas a partir de hongos manglicolous es otra técnica innovadora que ha demostrado
eliminar el 94 % de los metales pesados de las aguas subterraneas contaminadas [20]. Para lograr la
propuesta, se debe llevar a cabo un estudio sobre la eficiencia de adsorcién de las nanoparticulas y
sus propiedades estructurales, épticas y magnéticas. Los hallazgos muestran que los nanomateriales
de 6xido de hierro preparados tienen una alta capacidad de adsorcion de metales pesados. Al
realizar un estudio de difracciéon por rayos x para determinar la fase cristalina de las muestras, se
confirmé la presencia de la fase magnetita, que tiene un tamario casi esférico de 20 nm, y demostré
qgue los nanomateriales de éxido de hierro preparados tienen una alta capacidad de adsorcién de

metales pesados, principalmente.

Las nanoparticulas de dxido de hierro son convenientes para aplicaciones a gran escala porque son
reutilizables y se pueden obtener facilmente utilizando campos magnéticos. El uso de
nanoparticulas de éxido de hierro para la adsorcion de plomo en aguas industriales es muy eficaz.
Debido a su gran area superficial, estructura porosa y sitios activos en la superficie de las
nanoestructuras, el nanocompuesto de dxido de hierro recubierto con material biopolimérico

demostré una excelente capacidad de remocion de plomo en el estudio.

El uso de este nanocompuesto eliminé el plomo con una eficiencia superior al 94% en muestras de
agua superficial y subterrdanea. Ademas, se ha demostrado que el nanocompuesto propuesto es
extremadamente efectivo en la eliminacién de metales pesados hasta limites aceptables [21]. Un
estudio de 2021 examin® la sintesis de un nanocompuesto de acido himico y éxido de hierro para
eliminar metales pesados de soluciones acuosas. Las caracteristicas morfolégicas del
nanocompuesto, asi como su comportamiento de adsorcidén en soluciones tetrametalicas, se

investigaron.

Los efectos de los metales pesados y los grupos funcionales de la superficie del adsorbente antes y
después de la modificacion se investigaron. Los hallazgos muestran que la complejacién ocurre a pH
alto y el intercambio catidénico ocurre a pH bajo, lo que conduce a la adsorcién. La tasa de
eliminacion de metales pesados no disminuyé significativamente a pesar de que el adsorbente se

reciclé cuatro veces. Ademas, se ha demostrado que el nanocompuesto cumple con los estandares




de emisidn industrial y de agua potable para concentraciones bajas de metales [22]. El estudio
siguiente analiza una variedad de condiciones, incluido el tiempo de contacto, el pH, la
concentracién de metales y la dosis de nanoparticulas de hierro. Los hallazgos de la investigacion
indican que las nanoparticulas de 6xido de hierro (Fe,03) tienen un tamafio de 25 a 55 nandmetros
y no estan contaminadas con los metales probados (Cu, As) a excepcidn de Al. Ademas, se demostrd
gue las nanoparticulas tienen una alta capacidad de adsorcion de metales pesados como el arsénico,
el cobre y otros en solo cinco minutos de tratamiento. Estos hallazgos son cruciales para la creacion

de métodos eficientes e ingeniosos para eliminar los contaminantes metalicos del agua [23].

Para resumir, la adsorcion de metales pesados en aguas industriales mediante el uso de
nanoparticulas de éxido de hierro ofrece una forma efectiva y sostenible de eliminar contaminantes,

lo que protege el medio ambiente y la salud humana.




3. METODOLOGIA

3.1 MATERIALES USADOS:

A continuacion, la descripcion de la metodologia utilizada en el laboratorio para la adsorcién de

cromo:

1) Sintesis de nanoparticulas de 6xido de hierro.
Procedimiento: como se muestra en la figura 1, para crear nanoparticulas, se utilizo el
método hydrothermal. Se utilizaron 10,163 g de cloruro ferrico hexahidratado (FeCl; -
6H,0) y 7,464 g de cloruro ferroso tetrahidratado (FeCl, - 4H,0). Las soluciones de
estos reactivos se mezclaron y agitaron para homogeneizar antes de transferirse a un
reactor autoclave. La formacién de nanoparticulas ocurrié cuando el reactor se sometio
a un horno durante 24 horas a una temperatura de 150°C. Luego, el reactor se dejo
enfriar durante doce horas antes de lavarlo con agua destilada y etanol para eliminar
toda impureza y cerrando con un ultimo ciclo de secado durante 12 horas mas para

evaporar la humedad presente.

La ecuacidon generada entre los dos compuestos seria de la siguiente manera:

FeCls + FeCl, + 3H,0 — Fe;0, + 6HCI (1)

El proceso mediante el cual se obtuvieron las nanoparticulas de éxido de hierro

mediante sintesis hydrothermal se muestra en la figura 1:
(FeCl,-6H,0) _
— = :m —
WE

Placa magnética Reactor autoclave Estufa a 150°C

(FeCl,-4H,0)

NPs de 6xido de Lavado
hierro

Figura 1: Diagrama proceso synthesis hydrothermal.




Recursos utilizados: Los reactivos (FeCl; - 6H,0) y (FeCl, - 4H,0) Se utilizaron junto
con agua destilada, etanol, equipos de laboratorio como agitadores magnéticos,
reactores autoclave y hornos de alta temperatura. Por otro lado, se dispuso de material
de vidrio como matraces y vasos de precipitado, asi como ayuda de laboratoristas y

profesor guia para la manipulacién de sustancias y equipos.

Figura 2: Mezcla de la soluciéon de cloruro férrico hexahidratado y cloruro ferroso tetrahidratado

La figura 2 muestra como quedé la solucidn luego de hacerla reaccionar bajo campana en la placa

calefactora antes de llevarla al horno en un reactor autoclave.

2) Preparacion de las soluciones.
Procedimiento: Se prepararon soluciones concentradas de cromo en medio acido

(usando HNO3). Para alcanzar una concentracion de 150 ppm, las soluciones se
diluyeron en un matraz de aforo de 250 ml. Luego, la concentracidon se ajustd
aproximadamente hasta 37,5 ppm. Para las pruebas de adsorcidn, se utilizé este ultimo
ajuste de concentracion de 37,5 ppm de Cr. Ademas, se agregd hidroxido de sodio

(NaOH) para cambiar el pH a un rango de 4-4,5.

Recursos utilizados: se usé el HNO; como acido y el NaOH como base junto con el ion
Cr para una purificacion mas precisa de las muestras antes del analisis, se utilizaron
matraz de aforo, micro pipetas para ajustes de pH y un sistema de filtracidn con jeringas

a las cuales se les colocaron un filtro con membrana de 0,45 pum.




3) Pruebas de adsorcion.
Procedimiento: Se realizaron doce pruebas con Cr, incluidas las repeticiones. En tubos
Falcon, se mezclaron aproximadamente 20 mg de NP con 8 ml de soluciones diluidas.
Para determinar el mejor tiempo de adsorcidn, las muestras se agitaron (como se
muestra en la figura 3) a intervalos de 5 a 90 minutos. Después de la agitacion, las
muestras se filtraron con jeringas y filtros especificos y luego se almacenaron en tubos

Falcon para el analisis.

Recursos utilizados: Se utilizd el agitador mecanico, jeringas con filtros, tubos Falcon
para la recolecciéon y almacenamiento de muestras, nanoparticulas sintetizadas y

dispositivos de medicién de pH para ajustar adecuadamente.

Figura 3: Agitador mecanico con la solucién de nanoparticulas de 6xido de hierro y cromo.

En la figura 3 se aprecia como las muestras se llevaron al agitador para que ocurra el proceso de
adsorcion entre los 20 mg de nanoparticulas y la solucidon de cromo que contenia cada muestra.

4) Anadlisis y ajuste de resultados:
Procedimiento: Debido a un pH excesivamente dacido y altas concentraciones de

metales, los hallazgos inicialmente mostraron una baja afinidad de las nanoparticulas
hacia los iones metadlicos. Esto llevd a repetir las pruebas ajustando las condiciones

experimentales segun el diagrama de predominancia de especies. Se realizaron




5)

evaluaciones de pH y concentraciones variadas para determinar las condiciones que
mejoraran la adsorcion.

Recursos utilizados: Los diagramas de predominancia se utilizaron para ajustar el pH y
encontrar las mejores condiciones experimentales. Los resultados se analizaron
mediante espectrofotometria o cromatografia, seguin el equipo disponible.

Espacio fisico utilizado:

El trabajo se llevd a cabo en el laboratorio de la escuela de Ingenieria Civil Quimica de
la PUCV, el cual tiene los recursos necesarios para realizar la sintesis y evaluacién de
nanoparticulas. Se proporcionaron espacios adecuados para el desarrollo de
experimentos de adsorcidn y la manipulacion de reactivos. Para purificar las muestras,
se emplearon métodos como sintesis hidrotermal, ajuste de pH, agitacion mecanica
para adsorcion y filtracion con jeringas. El proceso incluyé el uso de métodos analiticos
para medir las concentraciones de metales después de la adsorcion. El disefio
experimental se basé en la repeticion de pruebas para determinar el tiempo de

adsorcién y la eficacia ideal, ajustandose continuamente para mejorar los resultados.
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3.2 PROCEDIMIENTOS

3.2.1 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE TRANSMISION (TEM)

El tamafio de las nanoparticulas fue determinado utilizando microscopia electrénica de transmision
(TEM) (JEM 1200 Il, JEOL), estas fueron disueltas en una solucion 1:1 de etanol-agua y sonicadas
por 5 minutos. Se coloco una gota de dispersion sobre una rejilla de cobre para luego evaporarlas

antes del analisis.

3.2.2 DIFRACCION DE RAYOS X (DRX)

Los patrones de difraccion de rayos X (DRX) se registraron en un Bruker D8 Advance en
configuracién de Bragg-Brentano con radiaciéon Co-Ka (A = 1.7889 A), acoplado a un filtro de Fe de
0.1 mm, 35 kV y 35 mA, utilizando un detector Eiger 2R 500K en modo 1D. La identificacién de fases
se llevd a cabo con el software DIFFRAC.EVA.7 de BRUKER, con la base de datos PDF-2 de 2004. Para
el analisis cuantitativo se utilizé Materials Analysis Using Diffraction (MAUD), donde se utilizd LaBs
(a = 4.1565 (1) A) como estandar externo para determinar el ensanchamiento instrumental. Se

asignaron dos fases las cuales son Fe;0,y Fe; 05 —y.

3.2.3 PRUEBAS DE TIEMPO CINETICA DE ADSORCION

Para obtener el tiempo de trabajo con el cual se realizé todas las pruebas posteriores fue necesario
realizar varias pruebas en las cuales, 20 gramos de nanoparticulas de 6xido de hierro se agitaron en
una solucién de 0,00072 M (37,5 ppm), la cual fue previamente preparada aforando 50 ml de una
solucion patrén que tenia una concentracion de 150 ppm de cromo. Se realizaron 5 pruebas con un
pH de solucidn cercano a 4, en las cuales se vario el pH hacia valores basicos utilizando NaOH 0,5 M.
Cada prueba fue sometida a agitacion mecanica a 70 rpm en un tiempo variado por cada prueba

hasta 90 minutos transcurridos desde el primer contacto entre nanoparticulas-solucion.

La figura 4 explica como es la especiacién del cromo trivalente, lo cual es clave para entender la
forma en que esta presente en la solucion, dependiendo del pH y de la concentracion del metal,
afectando a la interaccién que tendra con la nanoparticula. En la figura se observa como cada
especie de cromo trivalente predomina sobre otra en funcidn del pH, cada una de estas especies
tienen propiedades diferentes, por lo que interactian diferente con el adsorbente y afecta en su
afinidad, el diagrama ayuda a identificar el rango mas éptimo de pH para que la adsorcidn sea alta,
dado que el Cr*3es el predominante, el rango éptimo es de 2 a 4, ya al aumentar el pH sobre 7

comienza a precipitar reduciendo la capacidad de poder adsorberlo.
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Figura 4: Diagrama de especiacidén de cromo trivalente. Elaborado en software Medusa.
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En la ecuacién (1) se tiene (; (Tg) es la concentracidn inicial del metal, Ct(Tg) es la concentracidn
en cualquier tiempo, m (mg) la masa de nanoparticulas, V (L) es el volumen utilizado de solucién

y qt(%) es la capacidad de adsorcion en un tiempo determinado. A partir de los resultados

obtenidos se utilizara la ecuacién (2) para obtener el porcentaje de remocidn de cada particula.

3.2.4 PRUEBAS DE VARIACION DE pH

Luego de obtener el tiempo de cinética éptimo se realiza la segunda parte de la investigacion que
es encontrar el rango de pH en donde las nanoparticulas tienen una capacidad de absorcién mayor.
En esta etapa se tiene un rango de trabajo desde 2 a 4,5 en la escala de pH por lo que se realizan
dentro de este rango 4 pruebas para determinar un pH adecuado. Cada prueba consta de 20
miligramos de nanoparticulas y 8 mililitros de solucidon de cromo a 37,5 ppm de concentracion. Al
igual que las pruebas anteriores se someten a agitacion mecdanica durante el tiempo obtenido en el

estudio de cinética a 70 rpm.
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3.2.5 PRUEBAS DE ISOTERMAS DE ADSORCION

Posteriormente de las pruebas de modificacion del pH se inicia las pruebas de variacién de masa del
adsorbente. En donde se utilizaron diferentes cantidades de nanoparticulas para un total de cinco
pruebas, en las cuales se variaba la masa en un rango de 20 mg a 80 mg de nanoparticulas, cada una
con su respectiva repeticion a un pH de 4,57 de solucidon de cromo con el tiempo obtenido en la

evaluacidn cinética, al igual que en las pruebas anteriores se agitaron las pruebas a 70 rpm.

3.2.6 MODELO DE CINETICA DE ADSORCION

Especificamente, para la cinética de adsorcién se utilizé el modelo cinético de Lagergren de pseudo
primer orden y el modelo de Ho de pseudo segundo orden. Efectuar un estudio de ambos modelos
nos dara informacidn sobre la eficacia del adsorbente y la rapidez con que ocurre la adsorcion. El
modelo de Lagergren representa sistemas de solidos-liquidos, es el mas simple para determinar la

velocidad, su fdrmula es la siguiente:

kyxt (3)

log(ge — q¢) = logqe — 5303

. . ’ .z T . m
q.: masa del cromo en la superficie de la nanoparticula en la solucién de equilibrio (7‘9)

. . , . m,
q¢: masa del cromo en la superficie de la nanoparticula en el tiempo t (7“‘])

k1: constante de velocidad de lagergren (ﬁ)

El modelo de Ho (pseudo segundo orden) es eficaz para adsorciones quimicas en metales pesados,
por lo que es lo mas apropiado para usar en la adsorcidon de cromo, para explicar el sistema sélido-

liguido que se forma, su formula es la siguiente:

t 1 + t
= — 4
a ky q: Qe @

. . , . m,
q;: masa del cromo en la superficie de la nanoparticula en el tiempo t (79)

k,: constante de velocidad de pseudo segundo orden (

)

min-mg

. . ’ .z T . m,
q.: masa del cromo en la superficie de la nanoparticula en la solucidn de equilibrio (7“61)
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3.2.7 ADSORCION EN SOLUCION ACUOSA DE CROMO Y PLOMO.
Se realizaron 2 pruebas de adsorcién para una solucidn que contenia cromo y plomo a 20 ppm cada

una, cada prueba se realizé con 4 ml de cada metal y 20 mg de nanoparticulas. Se sometieron al
igual que las demas pruebas a agitacion durante 50 minutos a 70 rpm. Luego de transcurrido el

tiempo se extrajeron 4 ml de la solucion y se llevaron a analisis.

—
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4. RESULTADOS
4.1 SINTESIS DE NANOPARTICULAS DE OXIDO DE HIERRO

El método de sintesis hydrothermal [1], que se utilizé para crear nanoparticulas, resulté en 5,62
gramos de NPs al finalizar el proceso. El uso del iman demostré que tenian propiedades magnéticas
(atraidas por éste), lo que permitié comenzar con las pruebas de adsorcidn. Los dos tipos mas

comunes de nanoparticulas de 6xido de hierro son Fe, 05 (hematita) y Fe;0, (maghemita).

En la figura 5 muestra como es el tamafio de las nanoparticulas el cual es de aproximadamente 25
nandmetros, lo cual se pudo determinar observando la transmisién electrénica de barrido (TEM),
resulta que tiene un alta area superficial lo que permite que los iones cromo tengan espacio para

adherirse a estas.

A

Ny
100 nm

B

®

50 nm

.—

Figura 5: transmisidn electrénica de microscopia (TEM), nanoparticulas de éxido de hierro.

Se observa un tamafio mediante dos escalas de 100 y 50 nm en comparacion con las nanoparticulas
de 6xido de hierro obtenidas en la sintesis, permitiendo demostrar de mejor manera el desempefio
del adsorbente con el adsorbato porque afecta directamente la relacidn superficie-volumen con la
capacidad de adsorcion, en la imagen se observa también que hay una aglomeracion de las

nanoparticulas en ciertas zonas, lo que afecta a la superficie disponible para los iones de cromo.
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Figura 6: Difraccidon de rayos X nanoparticulas de oxido de hierro.

La figura 6 confirma la fase y la estructura cristalina de las nanoparticulas obtenida por difraccion
de rayos x es decir, el 6xido de hierro esta presente en las nanoparticulas en las fases de magnetita
y maghemita, cada fase con su propiedad magnética y capacidad de adsorcién alta, cada pico en la

figura representa los planos cristalinos de la magnetita y maghemita.

4.2 CINETICA DE ADSORCION
Las pruebas realizadas a partir de 8 ml de solucién con una concentracién de 37,5 ppm de cromo y
20 miligramos de nanoparticulas, dentro de un rango de 5 a 90 minutos con una agitacion constante
a 70 rpm, resultd en que cercano a un tiempo de 40 minutos se alcanza una remocién cercana al

equilibrio, por lo que las pruebas posteriores se realizaron con dicho tiempo.

A continuacion se muestra una tabla de la primera experiencia realizada para la adsorcién de cromo

utilizando nanoparticulas de 6xido de hierro:
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Tabla 1: Capacidad de adsorcidn (qt) para cromo en el tiempo.

Tiempo (min) Volumen (ml) qt(@)
g
. 3 0,633
o 3 1,076
1 3 1,327
2 3 1,366
% 3 1,394

La tabla 1 muestra la adsorcién de cromo en 5 distintos tiempos, con un volumen de 8 ml cada una

de las muestra, a medida que aumenta el tiempo de agitacion la cinética aumenta.

A partir de la tabla se realiza el siguiente grafico de capacidad de adsorcion:

1,6

»ooR
N -
®
a

=
o

qt {(mgcromo/ g adsorbente)
= o o
-~ [e)] [0 ]
°

o
N

o
)
o @

20 40 60 80 100

Tiempo en minutos

Figura 7: Capacidad de adsorcion (gt) en el tiempo.

—

17

'



En la figura 7, se puede observar que al trabajar con un tiempo mayor a 40 minutos se alcanza una
remocidn constante que no produce cambios significativos. Por lo que se asegura un trabajo para
todas las experiencias con dicho tiempo de agitacidn en soluciones de cromo. Cabe destacar que al
inicio de la experiencia se realizé un cambio de pH segun la figura 4, en el cual usando el diagrama
de especiacién se toma la referencia de trabajar con pH no mayores a 5 debido a la hidrdlisis del
metal en soluciones con pH mas altos. Por lo que se ajusta a un pH de 4,63 para realizar las pruebas

de adsorcion.

Se asegura una capacidad de adsorcion de 1,35 miligramos de cromo por cada gramo de
nanoparticula en 40 minutos, alcanzando el punto maximo en la ultima prueba con un valor de

capacidad de 1,395 miligramos de cromo por cada gramo de nanoparticula.

4.2.1 MODELO DE PSEUDO PRIMER ORDEN

Con la curva construida podemos analizar mediante el modelo de Lagergren el comportamiento de
la cinética en el cual se detalla que la velocidad de adsorcidn es proporcional a la diferencia entre la
cantidad de adsorbato ( solucidn de cromo) en el equilibrio y la cantidad de adsorbida en un tiempo

determinado (fisisorcidn).

Tomando en cuenta que la cantidad en equilibrio es la capacidad de adsorcién en el tiempo éptimo,

se evidencia en la tabla 2 los datos que se obtuvieron de cada tiempo de agitacion de las 5 muestras.
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Tabla 2: Modelo cinético de pseudo primer orden.

Tiempo (min) Qt(@) log (g — q¢)
g
5 0,634 -0,118
9 1,077 -0,497
14 1,327 -1,168
35 1,367 -1,550
90 1,395 -3,892

Graficando los datos de la tabla anterior se obtiene la siguiente recta:

0,00
o . 20 40 60 80 100

Log(qe-qt)
N
&

Tiempo en minutos

Figura 8: Modelo cinético de pseudo primer orden.

La figura 8 muestra como se comporta la cinética de pseudo primer orden en funcidn del tiempo, A

partir de la recta se obtiene la siguiente ecuacién:

(5)
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y =—0,0414x — 0,1779

Y a partir de la pendiente obtenida, con el modelo de Lagergren tenemos que la constante k; es:
k; = —(—0,0414) - 2,303 (6)

k, = 0,0953 (min~1)

Con la constante obtenida se puede analizar el comportamiento de la velocidad de adsorciéon del

metal.

4.2.2 MODELO PSEUDO SEGUNDO ORDEN

Ya obtenido el primer modelo, se realiza el modelo cinético de pseudo segundo orden (Ho). A
diferencia del anterior acd tenemos un modelo que describe procesos de adsorcion en donde la tasa

de adsorcion depende mas de la cantidad de adsorbato que falta por adsorber (quimisorcidn).

Al igual que el caso anterior se toma el mismo valor de q,, obteniendo la tabla 3, la cual explica

como queda la funcién del modelo cinético de pseudo segundo orden a distinto tiempo:

Tabla 3: Modelo cinético de pseudo segundo orden.

Tiempo (min) Qt(@) t
9 q:

5 0,634 7,890

9 1,077 8,357

14 1,327 10,548

35 1,367 25,606

90 1,395 64,522
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Graficando se obtiene la siguiente recta:
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Figura 9: Modelo cinético pseudo segundo orden

A partir de la figura 9, grafico que muestra como se comporta la quimica de reaccidn de la adsorcion,

se obtiene la siguiente ecuacion de la recta:
y = 0,685x + 2,4228 (7)

Con la pendiente es posible calcular el valor de g, y k, a partir del modelo de pseudo segundo

orden:

_ 1 _ mg (8)

Luego, se obtiene el valor de la constante de velocidad k5:

k, = ! = 0,193(—2 (9)
27 (2,4228-1,4592) ~ (min-mg)

La cinética de pseudo primer orden muestra como la tasa de adsorcidén es proporcional a la
concentracién del cromo sin adsorber en el area superficial de la nanoparticula, demuestra que la
velocidad de adsorcidn es proporcional a la cantidad de adsorbato y su afinidad con la superficie de

la nanoparticula. Mientras que el modelo cinético de pseudo segundo drden es utilizada porque
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ocurre una reaccion quimica y se forman enlaces entre el cromo y las nanoparticulas. Para
determinar cual es la cinética que sigue la adsorcién de cromo con las nanoparticulas se evalla el
coeficiente de compensacién (R?)y el que sea mas cercano a 1 es la cinética que predomina. A partir
de los célculos la cinética de pseudo segundo orden describe mejor la cinética de adsorcidn, por lo
que el proceso es de naturaleza quimica por lo que hay una fuerte interaccién entre el adsorbato y

el adsorbente.[24]

4.3 VARIACION DE pH
El pH es un factor indispensable en la adsorcién de cromo porque afecta directamente a la superficie
de las nanoparticulas, donde los grupos funcionales se ionizan y por otra parte también afecta a la
especiaciéon del cromo. A pH bajo es mejor la interaccidn entre el adsorbato (cromo) y el adsorbente,
al usar pH mayores que 4,5 comienza a precipitar el cromo, por lo que ya no se puede llevar a cabo
el experimento debido a que la precipitacion produce un sélido insoluble que no interactta con las

NPs de 6xido de hierro.

A continuacion se presenta la tabla 4, con los datos obtenidos a distintos pH:

Tabla 4: variacidn porcentaje de remocién a distintos pH.

tiempo (minutos) pH qt % Remocion
40 2,01 0,2705314 2,194
40 3,00 1,21904762 9,523
40 3,60 1,04 8,405
40 4,00 5,73658537 58,426
[ =)



El comportamiento de la solucidn de cromo con las nanoparticulas se observa en el siguiente grafico:
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Figura 10: Porcentaje de remocion de cromo a diferentes pH.

En la figura 10, se observa que desde el pH 2 hasta 3,1 hay comportamiento exponencial, sin
embargo, desde un pH 3,1 hasta 3,5 hay una leve baja en la curva y posteriormente aumenta el
porcentaje de remocion. La eficiencia depende en gran medida, de los iones de concentracidn de
hidrégeno. Se debe considerar la carga superficial del adsorbente, a pH bajo la repulsion
electrostatica serd mayor durante la adsorcion de los iones metalicos del cromo, al aumentar el pH
hay una disminucién de las cargas positivas en los sitios de adsorcion, lo que mejora la adherencia

de los metales.

La caida de la remocién a pH 3,5 es por un punto critico donde hay competencia de iones, del cromo
y la desprotonacion parcial de las nanoparticulas especificamente en ese punto lo que pudo afectar
directamente a la baja en la curva y posteriormente se equilibra la interaccion entre el cromo vy la
superficie del adsorbente aumentando la adsorcion hasta un porcentaje de 55% de remocidn

aproximado.[25]
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4.4 ISOTERMAS DE ADSORCION

Continuando con las experiencias se realizaron 5 pruebas para determinar la influencia de la masa
del adsorbente (en este caso las nanoparticulas de éxido de hierro). Estas consistieron en la
agitacién a un tiempo de 40 minutos de soluciones con una masa de nanoparticulas variable dentro

de un rango de 20-80 mg, las cuales estaban sometidas a una solucién de 37,5 ppm de cromo a un

pH cercano a 4,5.

A partir de los resultados obtenidos en la experiencia anteriormente descrita se obtiene la tabla 5

gue muestra el porcentaje de remocion a diferentes masas:

Tabla 5: porcentaje de remocién a distintas masas de adsorbente.

Tiempo (min) Masa (mg) %Remocion
40 20 12,727
40 40 38,659
40 50 42,801
40 70 70,217
40 80 70,809

Con los datos de la tabla se obtiene el siguiente grafico:
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Figura 11: Porcentaje de remocion a distintas masas de adsorbente.

90

24

—
| —




En la figura 11, se muestra que el grado de adsorcidon aumenta al aumentar la masa del adsorbente
en la solucién por el aumento de sitios activos que permiten al adsorbato tener mas lugares
disponibles para adherirse, al haber menos cantidad de nanoparticulas, no tiene espacio suficiente
disponible por lo que la mayor cantidad de cromo queda en la solucién y no es adsorbido, a esto le
aumenta la complejidad por la aglomeracién de nanoparticulas que ocurre al momento de agitacién
disminuyendo alin mas el espacio activo para el cromo. por esto es que a mayor cantidad de
nanoparticulas es mayor la eficiencia y el porcentaje de remocidon a pesar de que haya una

aglomeracion.[26]

4.5 ADSORCION SOLUCION CROMO Y PLOMO

Con las soluciones de cromo y plomo obtenidas a 20 ppm cada una, y transcurrida la agitacion

durante un tiempo de 50 minutos, con los datos obtenidos se construyo la siguiente tabla:

Tabla 6: Porcentaje de remocién para soluciones de cromo y plomo.

[1Cr(mg/L) [1Pb (mg/L) Masa (mg) % Remocion Cr % Remocion Pb
16,4 13,1 19,8 18,000 34,500
16,4 12,6 20,1 18,000 37,000

La tabla 6 muestra el porcentaje de plomo y cromo en un tiempo de agitacion de 50 minutos para

dos muestras.

25

—
| —



A partir de los datos anteriores se construyé el siguiente grafico.

Remocion Cromo y Plomo

50
40
30

20 = Cromo

% Remocion

|
10 Plomo

Pruebas

Figura 12: Porcentaje de remocion para soluciones de cromo y plomo.

En la figura 12 se observa que las pruebas realizadas en donde se sometio la solucidn que contenia
4 ml de cromo y 4 ml de plomo a 20 ppm cada una, demostré una mayor remocion por parte del
metal de plomo. Donde el cromo alcanza una remocidn cercana a un 20% en ambas pruebas vy el

plomo teniendo remociones de casi el doble alcanzando 34% y 37% respectivamente.
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5. COSTOS DE EJECUCION

En el siguiente apartado se da a conocer los costos aproximados de los recursos utilizados en el
laboratorio al igual que de los reactivos y finalmente de el analisis quimico que se realizé en cada

prueba enviada.

Tabla 7: costos de ejecucion

Gasto Cantidad Precio Fuente
Insumos
Jeringas desechables 100 $6.490 La casa del guante
Guantes de nitrilo 100 $3800 Universidad Catdlica de Valparaiso
Agua destilada 3 Litros $13.000 | Universidad Catdlica de Valparaiso
Filtros de jeringa (25 nm) 100 $24.990 | Universidad Catdlica de Valparaiso
Reactivos
NaOH 1 gamo $12.000 | Universidad Catdlica de Valparaiso
HNO; 1 litro $13.000 | Universidad Catdlica de Valparaiso
FeCl;6H,0 10 gramos $20.000 | Universidad Catdlica de Valparaiso
FeCl,4H,0 7 gramos $73.500 | Universidad Catdlica de Valparaiso
Cr 1 litro $50.000 | Universidad Catdlica de Valparaiso
Analisis Quimico
Adsorcion atomica - - Universidad Catdlica de Valparaiso

La tabla 7 muestra los diferentes suministros utilizados durante los experimentos de laboratorios
realizados durante el proceso de investigacion, estos divididos en los insumos, reactivos y analisis
guimico, con un precio aproximado de cada uno, teniendo en cuenta que cada elemento fue

adquirido por la escuela de Ingenieria Quimica de la Universidad Catdlica de Valparaiso.
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6. ANALISIS Y DISCUSION

Respecto a la sintesis de nanoparticulas de éxido de hierro se obtuvieron particulas con propiedades
magnéticas, con las cuales se pudo llevar a cabo las pruebas de adsorcidn. Con el analisis TEM se
observé que estas tenian tamafios cercanos a 25 um, considerado un tamario favorable, esto debido
a que a menor tamafio de particula se obtiene una mayor area de contacto. Ademas, mediante la
difraccién de rayos X Se descubrieron maghematita (y — Fe,03) y magnetita (Fe;0,), ambas son

tiles para los procesos de adsorcidon de metales pesados.

En cuanto a las pruebas de adsorcion se tuvo en la primera experiencia que el tiempo de cinética es
de 40 minutos, dado que un tiempo mayor significaria una remocion constante, por lo que a dicho
tiempo se asegura una adsorcion significativa para las posteriores pruebas. Un tiempo menor al
mencionado puede resultar en una capacidad de adsorcion baja y perdida de reactivos y materiales
utilizados en la experiencia. Cabe destacar que se acondiciono las soluciones de cromo debido a que
un pH cercano a 1, las nanoparticulas no actian de manera eficaz debido a la protonacién de estas.
Lo que significa que pierden su carga negativa y se vuelven mas positivas. Por lo que se aumenta el
pH con una solucion de hidréxido de sodio (NaOH ), teniendo soluciones con un pH cercano a 4
para la realizacidn de las pruebas de cinética de adsorcidén. Ademas, la velocidad de agitacidn es un
parametro importante debido a que influye en la tasa de adsorcién por lo que se sugiere velocidades

altas para lograr una mejor remocion [27].

Para las pruebas de variacién de pH se comprueba que la protonacién de las nanoparticulas ocasiona
gue su eficacia disminuya a pH con valores muy acidos por lo que a partir de un pH mayor a 2 se
observé un leve aumento con inestabilidad en valores entre 3 y 3,5 en la escala de pH, para luego
tener un aumento notorio sobre ese rango y alcanzar remociones de casi un 60% para las soluciones
de cromo. No se realizaron pruebas con pH mayores a 4 debido a que existe una hidrolizacién de la
solucion de cromo, las cuales se forma un precipitado que no puede adsorberse, por lo que se

inhabilita la accidn de las nanoparticulas.

En el estudio de la adsorcidn para distintas masas de adsorbente se pudo notar que, a medida que
aumenta la masa de nanoparticulas, conlleva también un aumento de la remocién del metal pesado.
Esto debido a que los iones de cromo tienen mas superficie en donde puedan ser atraidas y
adsorbidas, sin embargo, se alcanza un 70% de remocién en las dos penultimas pruebas, sin un

aumento significativo a mayor masa de adsorbente. Esto se debe a que se alcanza una saturacion
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de los sitios activos del adsorbente, lo que repercute considerablemente en la remocidn, ya que si
se anade mas cantidad de nanoparticulas no aumentaria la adsorcion de cromo en solucidn. La
ocupacion de los sitios mas eficientes ya estaria con iones y los sitios restantes no presentan una
afinidad de igual magnitud para la atraccion de los iones restantes, por lo que se veria reflejado en

una remocidn casi constante a mayor masa de adsorbente y misma concentracién de adsorbato.

El modelo de pseudo primer orden se asocia con la adsorcion en cuanto a la cantidad de metal
pesado disponible en solucidn, por lo que la velocidad de adsorcién es proporcional a la cantidad de
iones de cromo, siendo un proceso de fisisorcion. Mientras que el modelo de pseudo segundo orden
relaciona la velocidad de adsorcion con la afinidad quimica que existe entre el adsorbato vy el
adsorbente, creando enlaces quimicos entre las nanoparticulas y los iones de cromo (quimisorcion).
Siendo este ultimo modelo el que mejor se ajusta a las pruebas debido a que hay una correlacién
mas cercana a 1, y teniendo en cuenta que los metales pesados tienen una interaccién quimica

fuerte en la adsorcion.

Para las soluciones donde se mezclaron dos metales, siendo estos el cromo y plomo, se pudo
apreciar que el plomo se comporta de manera mas eficaz frente a las nanoparticulas de 6xido de
hierro, incluso superando por casi un doble la remocidn de cromo. Esto podria deberse por los sitios
activos ya que el ion de plomo tiene mayor afinidad debido a que tiene menor carga y sus
interacciones son mas estables en comparacion al cromo trivalente. Otra caracteristica que puede
asociarse es su radio idnico el cual es mayor y en solucién podria desplazar los iones de cromo,
ocasionando que las nanoparticulas tengan mejor adsorcién hacia estas debido a que

preferentemente interaccionan con cationes de mayor radio.
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7. CONCLUSIONES

En las pruebas mas recientes, las nanoparticulas sintetizadas demostraron tener capacidad
magnética al atraer y reducir la concentracion de cromo en las pruebas de adsorcién que se

realizaron en el laboratorio

El diagrama de predominancia indica que las nanoparticulas mejoran su eficacia segun el pH de la
solucion utilizada; esto se explica porque las nanoparticulas no tienen afinidad en ambientes muy
acidos. Es importante sefalar que, debido a que las especies se hidrolizan, no se trabaja con

soluciones muy basicas.

La transmisidn electronica de microscopia que se utilizdé permitié tener la distribucion de tamafio y
verificar que a un tamafio de 25 nm si era efectiva una adsorcidon de cromo suficiente para demostrar
la afinidad de éste con las nanoparticulas y no fue posible obtener una remociéon mayor al 58 %, las

NPs de tamafio reducido proporcionaron una mayor area superficial activa para atraer al cromo.

Las isotermas de adsorcidon confirma que hay una adsorcién en la monocapa y una interaccion
especifica entre los sitios activos y el cromo, lo que concluye que hay una alta afinidad, por lo que

permiten cuantificar la maxima capacidad que tiene la nanoparticula para adsorber el cromo.

Los célculos de pseudo primer orden y pseudo segundo orden deducen que la cinética que sigue la
investigacion es de acuerdo con la de segundo orden y argumente que la adsorcién ocurre por
interaccion quimica de reaccién entre las nanoparticulas y los iones de cromo, implicando que la

adsorcion depende directamente de la cantidad de sitios activos hayan de las nanoparticulas.

Se cumple el objetivo general sefialado inicialmente “evaluar la capacidad de reduccién de la
concentracién de metales pesados en el agua mediante la adsorcidn selectiva con nanoparticulas
de 6xido de hierro, con el objetivo de cumplir con los estandares ambientales y minimizar la
toxicidad que estos metales pesados representan para el medio ambiente”, se logré la remocion
efectiva de un 55% de cromo bajo condiciones del laboratorio, lo que asegura que las nanoparticulas
son una buena opcién para la remocién de éste metal de las aguas para poder disminuir la
contaminacidon ambiental, son un adsorbente valido, sobre todo porque no tiene mayor complejidad

de uso, pueden ser guardadas facilmente para realizar las pruebas que sean necesarias, con poca
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cantidad (en este caso 4 gramos) se puede lograr evaluar el comportamiento con el cromo varias

veces, aproximadamente unas 50 veces.

El cromo presenta una adsorcion menor en comparacion con metales como el plomo, por lo que
debe profundizarse alin mas su interaccién con otros metales en solucién. Debido a que cada catién
posee diferentes caracteristicas a pesar de su carga positiva, tales como el radio idnico, el que juega

un papel importante al presentarse ambos metales en solucién.
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8. RECOMENDACIONES O SUGERENCIAS

Hasta ahora, los estudios demostraron una metodologia sélida y una comprensién clara del proceso
de adsorcion de cromo mediante nanoparticulas de dxido de hierro. Las siguientes son sugerencias
y recomendaciones para mejorar los resultados obtenidos y optimizar el progreso del proyecto si se

quiere continuar con el mismo y continuar la investigacion:

1) Evaluar la relacién entre las propiedades fisicas de las nanoparticulas y su capacidad de adsorcidon
para identificar mejoras potenciales en el proceso de sintesis, a pesar de que se comprobd que a pH
4,5 aproximadamente hay presencia de adsorcidén, falta determinar bien como afecta la

temperatura en el proceso.

2) Verificar la eficacia de la técnica de filtracién utilizada y considerar el uso de métodos de
separacion que sean mas eficaces, como la centrifugacion, para evitar la pérdida de nanoparticulas

y mejorar la precision del analisis.

3) Para asegurar que las NPs no interfieran con los resultados analiticos, se puede realizar controles

de calidad en las muestras filtradas.

4) Asegurar que todo el procedimiento sea bajo una seguridad estricta de laboratorio y el manejo

de los elementos sea el adecuado.

5) Evaluar el método de desorcion de las nanoparticulas después de la adsorcién y considerar su

regeneracién mediante lavado quimico o térmico para mejorar la sostenibilidad del proceso.

6) Incluir a expertos en areas especificas (quimica de superficies, toxicologia ambiental) para

obtener opiniones y mejorar la calidad del proyecto.
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10. ANEXOS
10.1 ADSORCION SOLUCION CROMO Y PLOMO

Pruebas para cinética de adsorcion: Se realizaron una serie de pruebas para la obtencién de la
cinética 6éptima de adsorcidn, los resultados se observan en la siguiente tabla en donde la capacidad

de adsorcion es la variable relevante en esta prueba.

Tabla 8: capacidad de adsorcidn de las nanoparticulas a distintos pH

30,8 5 20,2 0,6336
29,6 9 20,7 1,0821
28,8 14 21,3 1,3521
28,4 35 20,5 1,5609
28,8 90 19,5 1,47692

Pruebas de variacion de pH: En las siguientes tablas se muestran las pruebas para variacion de pH
en la adsorcién de Cromo (llIl), esta prueba consiste en una variacion de 4 puntos en un rango entre

2-4 en la escala de pH.

Tabla 9: Porcentaje de remocién de cromo a un mismo tiempo.

31,9 31,2 40 20,7 2,1943
33,6 30,4 40 21 9,5238
34,5 31,9 40 20 7,5362




26,7 12 40 20,5 55,0561

Tabla 10: Porcentaje de remocién de cromo a un mismo tiempo (repeticion).

31,9 31,4 40 19,7 1,5673
33,6 30,6 40 20,5 8.9285
34,5 31,6 40 20,8 8,4057
26,7 11,1 40 19,6 58,4269

Pruebas de variacion de isotermas de adsorcion: En las siguientes tablas se muestran las pruebas
para variaciéon de masa de adsorbente para la adsorcion de Cromo (lll), esta prueba consiste en una

variacion de 5 puntos en un rango entre20-80 mg.

Tabla 11: Porcentaje de remocién de cromo a un mismo tiempo.

50,7 28,8 40 19,5 12,727
50,7 311 40 40 38,659
50,7 29 40 48,8 42,801
50,7 15,1 40 69,5 70,217
50,7 14,8 40 80,4 70,809

10.2 CARTA GANTT.

Se adjunta Carta Gantt realizada en microsoft Project.
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Duracion
Proyectol 129 dias
Proyecto 1 129 dias
Etapa inicial 18 dias
Estudio de nanoparticulas 7 dias
de Oxido de hierro
Habilitacién laboratorio 5 dias

Preparacion de soluciones 3 dias
de plomo y cromo

Determinacion de 3 dias
concentracién de iones
Resultados obtenidos de 0 dias
concentraciones

Inicio de experimentacién 38 dias
Seleccién de equipos y 1dia
materiales de trabajo
Sintesis exitosa de 2 dias
nanoparticulas de oxido
de hierro segun las
especificaciones del
proyecto
Confirmacién de 0 dias

propiedades de

nanoparticulas

Pruebas de adsorcién para 10 dias
determinar cinetica de

reaccién

Pruebas de adsorcién a 5 dias
diferentes pH
Pruebas de adsorcién 4 dias

Isotermas
Pruebas de adsorcién para S dias
distintas masas de NPs

Recuperacion de 3 dias
nanoparticulas utilizadas
Pruebas de desorcién 5 dias

Optimizacién de condicione3 dias

Termino de pruebas 0 dias
experimentales

Analisis 22 dias
Analisis de datos 6 dias
Estudios cinéticos 10 dias

Evaluacién y validacién de 3 dias
la eficacia de la
eliminacién de los metales

Creacién de graficos a 3 dias
partir de los resultados
obtenidos

Etapa final 51 dias
Documentacién de los 6 dias
resultados y los hallazgos
Redaccién del informe 45 dias
Entrega informe final 0 dias
Exposicion oral tesis 0 dias

lun 11-03-2¢mié 04-12-2

Comienzo Fin

2025

T

lun 11-03-24 mié 04-12-24
lun 11-03-24 vie 12-04-24
lun 11-03-24 vie 22-03-24

vie 22-03-24 mar 02-04-24
mié lun 08-04-24
03-04-24
mar vie 12-04-24
09-04-24

vie 12-04-24 vie 12-04-24

lun 15-04-24 jue 27-06-24
lun 15-04-24 mar

16-04-24
mar jue 18-04-24
16-04-24

jue 18-04-24 jue 18-04-24

vie 19-04-24 jue 09-05-24

jue 09-05-24 vie 17-05-24

lun 20-05-24 mar
28-05-24
mié
05-06-24

mar
28-05-24

jue 06-06-24 mar
11-06-24

mié 12-06-24 jue 20-06-24
jue 20-06-24 jue 27-06-24
jue 27-06-24 jue 27-06-24

jue 27-06-24 vie 23-08-24
jue 27-06-24 mar 09-07-24
mar 09-07-24lun 12-08-24
mar lun 19-08-24
13-08-24
mar vie 23-08-24
20-08-24

lun 26-08-24 mié 04-12-24

lun 26-08-24 mié
04-09-24

jue 05-09-24 mié 04-12-24

mié 04-12-24 mié 04-12-24

mié 04-12-24 mié 04-12-24

Figura 13: Carta Gantt para proyecto de titulo.
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