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RESUMEN

En este documento, se sintetizo un adsorbente efectivo para la eliminacion de algunos iones de
metales pesados como Cr, Zn y Pb del agua, mediante el método de co-precipitacion de sales
férricas y ferrosas bajo presencia de gas nitrégeno y con la ayuda de un agente precipitante
(NaOH), obteniendo asi una reaccion de acuerdo con la formula quimica de la magnetita, Fe*3[Fe*?
Fe®*]0.. La caracterizacion cristalografica del material se realiz6 mediante DRX obteniendo un
tamario de cristal promedio de 6,9851 nm, en la caracterizacion quimica superficial del adsorbente
se encontré predominancia de sitios basicos 2,119 (meq/g), sobre los acidos 1,506 (meq/g) y se
determind el pH en el punto de carga cero el cual presenta un valor de 9,2. El area superficial del
adsorbente se estim6 mediante isotermas, donde se muestra que la adsorcion de las nanoparticulas
de magnetita siguio el modelo de Langmuir y se obtuvo un area superficial de 1190,3908 m?/g. La
adsorcién de iones metalicos en el agua se determind por espectrofotometria de absorcion atémica,
dando como resultado un porcentaje de adsorcion maxima de magnetita hacia Cr*, Zn* y Pb* en
pH 3 de 96,1713 y 95,7856%; 99,6479 y 99,5136%; 99,8993 y 99,6014%; para un tiempo de 60
y 120 min respectivamente, en el caso de pH 7, se obtuvieron resultados ligeramente menores pero
con un buen porcentaje de remocion de 97,6837 y 97,0510% para Cr; 99,9473 y 93,6272% para
Zn y por ultimo 98,2007 y 90,7694% para Pb en tiempos de 60 y 120 min. Los datos
experimentales muestran que las nanoparticulas de magnetita sintetizadas presentan buena

eficiencia y pueden eliminar cuantitativamente iones de metales pesados del agua.



ABSTRACT

In this work, an effective adsorbent was synthesized for the elimination of some heavy metal ions
such as Cr, Zn and Pb from water, by the method of co-precipitation of ferric and ferrous salts
under the presence of nitrogen gas and with the help of a precipitating agent (NaOH), thus
obtaining a reaction according to the chemical formula of magnetite, Fe**[Fe*? Fe®*]0a4. The
crystallographic characterization of the material was carried out by means of XRD obtaining an
average crystal size of 6.9851 nm, in the superficial chemical characterization of the adsorbent
was found predominance of basic sites 2,119 (meg/g), on acids 1,506 (meqg/g) and the pH was
determined at the point of zero load which has a value of 9,2. The surface area of the adsorbent
was estimated by isotherms, where it is shown that the adsorption of the magnetite nanoparticles
followed the Langmuir model and a surface area of 1190.3908 m2/g was obtained. The adsorption
of metal ions in water was determined by atomic absorption spectrophotometry, resulting in a
maximum adsorption percentage of magnetite towards Cr*, Zn* and Pb* at pH 3 of 96.1713 and
95.7856%; 99.6479 and 99.5136%; 99.8993 and 99.6014%; for a time of 60 and 120 min
respectively, in the case of pH 7, slightly lower results were obtained but with a good percentage
of removal of 97.6837 and 97.0515% for Cr; 99,9473 and 93,6272% for Zn and finally 98,2007
and 90,7694% for Pb at times of 60 and 120 min. Experimental data show that synthesized
magnetite nanoparticles have good efficiency and can quantitatively remove heavy metal ions from

water.
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INTRODUCCION

En los Gltimos afios, el interés en las nanoparticulas magnéticas ha ido creciendo debido al gran
rango de aplicaciones que poseen, tanto en la ingenieria como en la biomedicina, se usa en
tratamiento de aguas residuales, obtencidn de imagenes por resonancia magnética, administracion
de drogas y tratamientos contra algunas enfermedades como el cancer. Especialmente en la
ingenieria, se han estudiado dos tipos de nanoparticulas muy adecuadas como biomateriales debido
a su biocompatibilidad y biodegradabilidad. Se trata de nanoparticulas de hierro (Figura 1), tanto

de magnetita (Fe3O4), como de maghemita (y-Fe2Oz) [1].

Figura 1. Nanoparticula de éxido de hierro [1].

Estas se caracterizan por tener una estructura cristalina de espinela, donde los iones oxigeno
forman el empaquetamiento cubico compacto y los iones de hierro se sitian en los intersticios
tetraédricos (Td) y octaédricos (Oh). En la estructura de la magnetita, los cationes Fe?* ocupan
Unicamente posiciones Oh, mientras que los iones Fe3* se distribuyen entre las posiciones Td y Oh

como se muestra en la reaccion 1 [1].

Fe;0,: [Fe3t)rq[Fe3tFe?t]n0, (Reaccion 1)

La magnetita (FesOs) presenta una amplia gama de aplicaciones, siendo los principales
ferrofluidos, tratamiento de aguas, dispositivos de almacenamiento de datos y recientemente, en
el area biomédica. En su tamafio nanométrico, al igual que cualquier otro material con estas
dimensiones, las propiedades eléctricas, Opticas, quimicas y magneticas cambian respecto a su

comportamiento macromeétrico, razon por la cual recientemente ha tenido un nuevo auge su estudio
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a nivel internacional [2]. Los éxidos de hierro son componentes muy comunes encontrados en
muchas partes en la naturaleza y también pueden ser sintetizados facilmente en el laboratorio.
Debido a esta distribucion de los 6xidos de hierro en la naturaleza es que existen varias y muy
diversas disciplinas del conocimiento que han abordado sus estudios. Por ejemplo: la mineralogia,

geologia, ciencia de suelos, geoquimica, biologia, industria quimica, ambiental y medicina [3].

Existen varios métodos para la sintesis de nanoparticulas de FesO4, por ejemplo el de
descomposicion térmica, hidrotermal, microemulsion, sol-gel, co-precipitacion quimica entre
otros. Sin embargo, estos metodos presentan el inconveniente de tener poco control en el tamafio

de particula y en la distribucién de este tamafio [4].

Generalmente, el prefijo nano se aplica en un rango comprendido entre 1-1000 nm, acotandose a
100 nm debido a ciertas funciones, debido a que a partir de este valor se observan cambios
significativos en las propiedades del material. Segun la "National Nanotechnology Initiative" de
los Estados Unidos, la nanotecnologia se refiere a la investigacion y desarrollo tecnologico a nivel
atdbmico, molecular o macromolecular, en el rango de 1 a 100 nm, para proporcionar una
comprension fundamental de los fendmenos y materiales en la nano escala, y por otra parte, crear
y usar estructuras, dispositivos y sistemas con propiedades y funciones novedosas debido a sus
tamarios [1].

Para su estudio existen diversas técnicas de caracterizacion, dentro de ellas se encuentra la
microscopia electronica de transmision utilizada para determinar el tamafio de las nanoparticulas,
la estructura atomica en imagenes de difraccion de electrones y de alta resolucion, la difraccion de
rayos X que identifica la cristalinidad de las nanoparticulas de magnetita, y la espectroscopia
Maossbauer que describe el comportamiento fisico y quimico a través de las interacciones hipernas
incluyendo el estado de oxidacion, la electronegatividad, el tamafio de particula, sus propiedades

eléctricas, entre otras [5].

Por otra parte, los metales pesados son elementos quimicos que poseen interés ambiental por las
repercusiones que éstos tienen con su presencia en los diferentes compartimientos ambientales. Se
han reportado altas concentraciones de estos metales en aguas procedentes de procesos
industriales, agricultura y también de las urbanizaciones, que al ser vertidas sin tratamientos a las

fuentes hidricas constituyen uno de los grandes problemas ambientales [6].
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Debido a esto se han estudiado diversos métodos para lograr remover metales pesados del agua y
se han utilizado diferentes materiales para lograrlo. Los procesos mas comunes implican la
precipitacion mediante hidroxidos o sulfuros, la oxidacion-reduccién, intercambio ionico,
separacion sélido-liquido mediante decantacion-flotacion y la separacion mediante membranas.
La adsorcién es un método muy usado en los Gltimos afios para remover metales, el adsorbente
mas utilizado y estudiado suele ser el carbon activado, sin embargo, su uso puede resultar muy
costos. La tendencia entonces, es encontrar un material absorbente que resulte econémico y que

sus porcentajes de remocion sean altos [7].

La magnetita es un adsorbente muy eficaz para la remocién de los metales pesados presentes en
agua, estos nano-adsorbentes pueden llegar a ser una de las maneras méas prometedoras para la
purificacion ambiental debido a la produccion de oxigeno y la capacidad para tratar grandes

cantidades de agua en muy poco tiempo [8].

PLANTEAMIENTO Y JUSTIFICACION DEL PROBLEMA

Entre los 106 elementos (conocidos por el hombre) que necesitamos para sostener la vida, 84 son
metales, por lo que no es de extrafiar que las posibilidades de contaminacion metélica en el
ambiente sean numerosas. Entre los metales pesados los méas importantes en cuestion de salud son
el mercurio (Hg), el plomo (Pb), el cadmio (Cd), el cromo (Cr) el cobre (Cu) y el zinc (Zn).
Ademas, algunos elementos intermedios como el arsénico (As) y el aluminio (Al), son relevantes

desde el punto de vista toxicoldgico y se estudian habitualmente junto a los metales pesados.

Normalmente en los ecosistemas acuaticos y terrestres existe un aporte natural de iones metélicos
que es asimilable por el medio, ya que muchos de estos elementos son componentes necesarios
para la corteza terrestre y para el desarrollo de algunos seres vivos, asi, también muchas de las
actividades humanas contribuyen al deterioro del medio ambiente debido a la gran variedad de

residuos quimicos que contienen metales pesados en el agua de los rios.
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Algunos de los metales pesados como el zinc y el hierro son esenciales para mantener el
metabolismo del cuerpo humano, sin embargo, en altas concentraciones pueden ser fatales para la

salud humana ya que causan serios efectos en un largo periodo de tiempo.

Por otro lado, el plomo es un metal muy blando y se utilizé en las tuberias y drenajes durante
muchos afos, sin embargo, aun existen millones de hogares que fueron construidos antes de 1940
que todavia contienen tuberias de plomo dando lugar a la exposicién crénica de este metal a la

intemperie, llegando a causar el envenenamiento debido a la contaminacion en el agua de consumo.

Es conocido que las aguas tratadas contienen una gran variedad de compuestos contaminantes que
provienen de la agricultura, industrias, ndcleos de poblacion, etc. Estos contaminantes pueden
llegar a ser suministrados a los ciudadanos si no han contado con un tratamiento previo adecuado

para su total remocion.

La actividad més frecuente cerca de las cuencas de los rios es la agricultura, en la cual hacen del
uso de quimicos con metales una practica comun. Debido a esto las principales fuentes de
abastecimiento a las plantas de tratamiento de agua potable convencionales no se encuentran

exentas de contener dichos componentes y por lo tanto representar un riesgo para la comunidad.

La magnetita es un adsorbente muy eficaz para la remocién de los metales pesados presentes en
agua, estos nano-adsorbentes pueden llegar a ser una de las maneras mas prometedoras para la
purificacion ambiental debido a la produccion de oxigeno y la capacidad para tratar grandes

cantidades de agua en muy poco tiempo.

De esta manera se piensa proponer nuevas alternativas, ya que el tratamiento convencional no nos
asegura la remocion de estos metales, por lo tanto, la propuesta de adaptar un sistema de adsorcion
para la remocion de estos componentes conllevaria al mejoramiento de las plantas de tratamiento
de agua potable pretendiendo no solo mejorar la calidad de agua distribuida dentro del casco rural

y urbano, sino también elevar la calidad de vida de los consumidores.
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1. MARCO REFERENCIAL

1.1 MAGNETITA

1.1.1 Generalidades de la magnetita

La magnetita tiene una estructura de espinela inversa y tipicamente incorpora una gran
cantidad de cationes tales como Mg, Al, Ti, V, Cr, Mn, Co, Ni, Zn y Ga en su estructura,
esta se ha considerado durante mucho tiempo como resistente a la descomposicion
mecénica ya la alteracion quimica y, por lo tanto, puede ser representativa de los
protolitos, lo que la hace Gtil en estudios de procedencias y petrologia. Sin embargo,
Hu et al. (2014) y Wen et al. (2017) en sus estudios demostraron que tanto las texturas
como las composiciones de oligoelementos de magnetita hidrotérmica pueden
modificarse significativamente mediante procesos de disolucion-reprecipitacion
acoplados [9, 10], la magnetita es ferrimagnética con una estructura de dominio
multiple, pero cuando el tamafio de las nanoparticulas de magnetita esta por debajo de
diametro promedio (d0) en un rango de 80-100 nm, estas particulas ya no pueden
soportar paredes de dominio estatico, y por lo tanto exhiben ferrimagnetismo con una
estructura estable Dominio Unico, pero cuando el tamafio disminuye mas hasta un punto
critico (ds) entre los 20-30 nm, las nanoparticulas de magnetita se vuelven
superparamagnéticas a temperatura ambiente, ya que sus momentos magnéticos estan
térmicamente equilibrados [11]. En la tabla 1 se presentan las propiedades de la
magnetita.
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Tabla 1. Propiedades de la magnetita.

Propiedad Pardmetro
Sistema Cristalino Cubico
Dimensione de la celda 0,839 (nm)
Densidad 5,18 (g*cm?)
Color Negro
Dureza 5 Y% (escala de Mohs)

Tipo de magnetismo

Ferrimagnética

Temperatura Curi 850 K
Energia libre de formacion estandar -1012,6 (Kj/mol)
Parametro de red a: 0,839 (nm)
Resistividad Eléctrica 105 (Q*cm)

Fuente: [3]

La magnetita cuenta con estructuras muy interesantes mostradas en las figuras 2 y 3,

donde se muestra la estructura tipica en espinela inversa y las red que denota los sitios

octaédricos (32 espacios) y tetraédricos (64 espacios) [3].

o

Figura 2. Estructura de la magnetita. (a) modelo poliédrico con capas alternadas de octaedros y tetraedros. (b)

modelo en celda unitaria. (c) arreglo octaédrico y tetraédrico [3].
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Figura 3. Estructura cristalina de espinela inversa propia de la magnetita [12].

Los 6xidos e hidroxidos de hierro son componentes muy comunes que se encuentran

en muchas partes en la naturaleza y que pueden sintetizarse facilmente en el laboratorio.

Debido a esta distribucion de los 6xidos de hierro en la naturaleza es que existen varias

y muy diversas disciplinas del conocimiento que han abordado sus estudios, por

ejemplo: la mineralogia, geologia, ciencia de suelos, geogquimica, biologia, industria

quimica, ambiental y medicina [3]. En la tabla 2 se presentan algunas de las

caracteristicas de los 6xidos e hidréxidos de hierro mas comunes.

Tabla 2. Caracteristicas de los adsorbentes mas usados

Nombre Formula Forma Densidad Color Caracteristicas
(gr/cm3) magnéticas
Magemita | y-FexO3 Cubo 4.87 Café Ferrimagnético
Hematita a-Fe,03 | Rombo o 5.26 Rojo Ferromagnético
hexagonal débil
Magnetita FesOq Cubo 5.18 Negro Ferrimagnético
Wustita FeO Cubo 5.9-5.99 Gris-Negro | Antiferromagnético
Fuente: [3]
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1.1.2 Aplicaciones de la magnetita

La mayoria de las nanoparticulas de oxido de hierro se utilizan en aplicaciones
ambientales. Estas particulas son reactivas de muchas maneras, estas han recibido un
interés cada vez mayor debido a sus nuevas propiedades y posibles aplicaciones
tecnoldgicas [13]. En las ultimas décadas han logrado un gran interés en la
investigacion, no sélo por su ciencia fundamental, sino también por sus aplicaciones
bioldgicas, en especial la magnetita (FesO4), un 0xido de hierro magnético difundido
en casi todos los diferentes compartimentos de las nanoparticulas del sistema global,
esta ha sido investigada para muchas aplicaciones, tales como almacenamiento de datos
magnéticos, resonancia magnética, hipertermia y administracion selectiva de farmacos
[11].

La magnetita es muy utilizada en aguas debido al tamafio pequefio de los nanosorbentes
de Fe304 ya que es favorable para la difusion de iones metalicos a partir de la solucion
sobre los sitios activos de la superficie de los adsorbentes. Ngomsik et al. (2005) realizo
una revision sobre la aplicacion de nanomagnético y microparticulas en la eliminacion
de iones metalicos en aguas residuales, concluyendo que los nanocristales de Fe3O4
monodispersos pueden ser explotados para eliminar el arsénico del agua con

separaciones magnéticas a muy bajos gradientes de campo magnético [14].

1.1.3 Métodos para la sintesis de magnetita

Existen varios métodos reportados en la literatura para sintetizar magnetita, a

continuacion se describen los principales.

1.1.3.1 Descomposicion térmica

Es posible obtener nanocristales magnéticos monodispersos al sintetizar por
descomposicion térmica componentes organometalicos en disolventes organicos de
alto punto de ebullicion conteniendo surfactantes como estabilizadores, estos

precursores incluyen acetilacetonatos metalicos, cupferronatos metélicos o
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carbonilos. Como surfactantes, normalmente se emplean los acidos grasos, acido
oleico y hexadecilamina. En principio, los parametros decisivos para controlar el
tamafio y la morfologia de las nanoparticulas magnéticas son las proporciones
iniciales de los reactivos (componente organometéalico, surfactante y disolvente).
Para tener un control preciso en estas caracteristicas, también son importantes la

temperatura de reaccion, el tiempo de reaccion y otros parametros [4].

1.1.3.2 Sol-Gel

El proceso sol-gel es un método basado en la hidroxilacion y condensacion de
moléculas precursoras en solucion, originando un "sol" de particulas nanométricas,
este es secado mediante una extraccion con un solvente 0 mediante una reaccion
quimica para conseguir sistemas tridimensionales de Oxidos metalicos. Las
propiedades del gel son muy dependientes de la estructura creada durante el proceso
de secado, el solvente usado normalmente en este tipo de reacciones es el agua,
pero los precursores pueden también ser hidrolizados por un &cido o una base. La
catalisis bésica induce a la formacién de un gel coloidal, mientras que la catalisis
acida produce una forma polimérica del gel, estas reacciones se llevan a cabo a
temperatura ambiente, ya que solo se requieren altas temperaturas a la hora de

obtener el estado cristalino final [15].

1.1.3.3 Co-Precipitacion quimica

La co-precipitacion quimica es un método de sintesis de magnetita relativamente
facil; consiste en mezclar en una disolucion acuosa sales de Fe» y Fes,
preferencialmente a pH basico, en una atmoésfera inerte a una temperatura
comprendida entre los 70 y 80 °C. Las caracteristicas de las nanoparticulas
obtenidas dependen fuertemente del tipo de sales empleadas, la relacién de las sales
Feo/Fes, el tiempo y la temperatura de reaccion, el pH de la disolucion y la fuerza
ionica del medio. Una vez que las condiciones de sintesis son fijadas, se tienen

resultados reproducibles [4].
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Zhu et al. (1999) realizaron la sintesis de particulas de aproximadamente 6 nm de
tamano a partir de una disolucién acuosa basica sin emplear surfactantes, en la cual
se produjeron las nanoparticulas a 80°C manteniendo la agitacion por un periodo
de 2 horas, trabajando con dos relaciones molares de Fex/Fes, con el cual
encontraron que al aumentar la relacion, el tamafio de particula se incrementa como

lo muestra la tabla 3 [16].

Tabla 3. Tamafios de particulas obtenidos en la sintesis de magnetita.

Relacion molar Fe2/Fes Tamaiio de particula (nm)
0,5 59
1,0 12,8

Fuente: [16]

1.2 ISOTERMAS DE LANGMUIR

El modelo de isoterma de adsorcién de Langmuir fue desarrollado en 1918 describe la
cobertura superficial en una monocapa, en donde los sitios de superficie son idénticos y
equivalentes con igual energia de activacion de sorcién de cada molécula dando como
resultado adsorcion homogénea y no transmigracion o interaccion entre las especies

adsorbidas en el plano de la superficie [17].

La isoterma de Langmuir describiendo la adsorcion del adsorbato (A) sobre la superficie

del el adsorbente (S), la cual se muestra en la reaccién 1 dada para la adsorcion monocapa.

A+S - AS (Reaccion 2)

Dado esto, las isotermas de Langmuir requieren de tres suposiciones [18]:

1. Lasuperficie del adsorbente debe estar en contacto con una solucién que contiene

un adsorbato que es fuertemente atraido a la superficie.
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2. La superficie tiene un numero especifico de sitios donde las moléculas de soluto
puede adsorberse.

3. Laadsorcion implica la unién de sélo una capa de moléculas a la superficie.

La isoterma de Langmuir se puede obtener mediante regresion lineal, esta expresada de la

forma y=mX+b como se muestra en la ecuacion 1 [19].

% =a+bC (Ecuacion 1)
Donde:

C = Concentracion de acido acético (mol/L)

X = Numero de moles de acido adsorbidos por gramo de magnetita (mol/gr)
a = Constante o intercepto (gr/L)

b = Constante o pendiente (gr/mol)

De esta manera segn Dunicz (1961) se deben obtener dos gréaficas, X vs Ceqy C/X vs C,
donde a partir de la segunda se obtiene el intercepto y la pendiente como se muestran en

las ecuaciones 2 y 3 [20].

Pendiente = % (Ecuacion 2)

: 1 -
Interseccion = I (Ecuacion 3)

Donde:
b = Coeficiente de adsorcién.

Con el valor de X se puede obtener el area superficial mediante la ecuacion 4.

S=N,*Xx*0 (Ecuacion 4)
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Donde:

NA = Numero de Avogadro (6,023E+23)
X = Numero de moles por gramo de magnetita (mol/gr)
o = Area superficial tedrica del &cido acético (21E-20 m?)

1.3 METALES PESADOS

1.3.1 Generalidades de los metales pesados

Los metales pesados tienen una densidad superior a 5 g/cm® y pesos atomicos entre
63,5y 200,6 [21], estos se consideran como compuestos quimicos de baja densidad que
son altamente toxicos. Ademads, estos metales pesados no son biodegradables,
ubicuamente distribuidos y conducen a un mayor riesgo a la salud humana y el medio
ambiente. Se acumulan en la biosfera y entran en los organismos vivos a través de la
cadena alimenticia, lo que deteriora la salud humana. Su toxicidad se debe a la
formacion de enlaces de metales con el grupo tiol de proteinas y cuando entra en la
célula, altera el ciclo de vida bioquimico. Algunos de estos metales pesados como el
hierro, cobalto, zinc, cobre, manganeso, etc., son requeridos por los organismos vivos
en menor cantidad, pero su presencia en mayores concentraciones conducen a efectos
toxicos y los metales pesados como el cadmio, el plomo, el arsénico, el cromo vy el
mercurio se consideran compuestos peligrosos, incluso en concentraciones inferiores
[22].

Con el desarrollo de los paises y las ciudades, los alimentos y el agua estan siendo muy
contaminados en nuestro medio ambiente, el agua se esta contaminando con iones de
metales pesados peligrosos y otras impurezas que causan un gran problema para los
seres humanos. Algunos iones metalicos tales como Pb, Cd y Hg son muy tdxicos y
pueden ejercer un efecto directo en el cuerpo humano que resulta en varias
enfermedades. El rastro de un exceso de iones de metales pesados en el agua potable

resulta en varias enfermedades mortales como el cancer, las enfermedades
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cardiovasculares, el dafio cerebral, insuficiencia renal y el sistema nervioso [23]. La
disponibilidad de agua potable limpia es una preocupacion cada vez mayor. En
particular, la escasez de agua se debe a una continua contaminacién de rios y lagos con
metales pesados por la escorrentia industrial. Las industrias criticas tales como la
mineria, metalurgia, aleaciones y fabricacion de acero, galvanoplastia, electronica,
produccion de fertilizantes, etc. liberan una amplia variedad de metales en el medio
[24].

1.3.2 Fuentesy distribucion de metales pesados al ambiente

Los metales pesados estan presentes en el agua, el suelo, los sedimentos, el aire y
organismos que tienen origen natural y antropogénico, esta Ultima fuente genera una
constante y permanente contaminacion, mientras que la fuente natural suele ser un

fendmeno influido por el clima, y generalmente no genera una contaminacion excesiva.

En la actualidad existen tres causas principales de contaminacion antropogénica:
industrias, agricultura y urbanizacion. Entre las industrias contaminadoras, las mas
importantes son los textiles, la metalurgia, la galvanizacion, fabricas, destilerias y
fabricas que producen pesticidas, fertilizantes, pinturas, barnices y productos

farmacéuticos [25].

Otra de las principales fuentes de metales pesados en agua son las curtiembres, en este
proceso se someten las pieles de animales a una serie de tratamientos con diversas
sustancias Ilamadas curtientes y otras diversas operaciones, en estos efluentes, el cromo
puede encontrarse como hexavalente Cr8*. En la mayoria de casos, el nivel de Cr total
que se encuentra en los cuerpos de agua es bajo (10 ppm), sin embargo, cuando se
vierten a los rios los efluentes, la contaminacion alcanza concentraciones superiores a
los 25 ppm [26].

La rapida industrializacion en los tltimos afios ha contribuido en gran medida a metales
en el medio ambiente. Los metales pesados se tienden a acumular en los organismos
Vivos, ya que no son biodegradables, a diferencia de los contaminantes organicos [21].

Otra de las grandes fuentes de contaminacion es la agricultura, ya que las tierras
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agricolas incluyen tierras de cultivo, bosques y pastizales, la contaminacion de estos
suelos con metales pesados esta atrayendo considerable atencion debido a la amenaza
potencial para las tierras de cultivo, los bosques y los ecosistemas de pastizales. La
contaminacion antropogénica, incluido el uso de fertilizantes y pesticidas, riego con
aguas residuales y la elevada deposicion atmosférica, son principales fuentes de
metales pesados en suelos agricolas y cuencas de rio cercanas. Estas son las fuentes
estan causando cada vez mas insumos de contaminantes los resultados del desarrollo

econdmico y los niveles de la actividad humana [27].

1.3.3 Toxicidad de los metales pesados

Algunos metales pesados son elementos esenciales para la existencia de formas de vida
conocidas, ya que desempefian varias funciones. Sin embargo, las células poseen
mecanismos homeostaticos para regular las concentraciones de metales pesados y
minimizar los efectos toxicos producidos por niveles excesivos. La toxicidad por
metales pesados depende de la dosis absorbida, la via de exposicion y duracion de la
exposicion. El envenenamiento con algunos metales pesados puede ocurrir, por
ejemplo, en el agua potable. Este es el caso del plomo en la que la exposicidén aguda
puede causar peérdida de apetito, hipertension, disfuncion renal, fatiga, artritis,
alucinaciones y vértigo. La exposicion cronica al plomo puede resultar en retraso
mental, defectos de nacimiento, psicosis, autismo, alergias, pérdida de peso,

hiperactividad, paralisis, debilidad muscular e incluso puede causar la muerte [25].

El mercurio es considerado uno de los metales pesados mas toxicos, y tiene la
capacidad de combinar con otros elementos y formar el mercurio organico e inorganico.
El mercurio es liberado al medio ambiente por las actividades de diversas industrias y,
en la mayoria de las especies marinas, a menudo se observa en mayores

concentraciones con niveles troficos cada vez més elevados [28].

Otros metales pesados tienen, a bajas concentraciones, un papel biolégico definido. El
cromo, por ejemplo, puede ocurrir en muchos estados diferentes, siendo Cr (V1) y Cr

(1) las formas maés estables en la naturaleza, aunque Cr (I11) es un suplemento
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nutricional esencial para animales y seres humanos y tiene un papel importante en el
metabolismo de la glucosa, el Cr (V1) es altamente tdxico y ha sido catalogado como
un contaminante prioritario y carcinégeno humano por la Agencia de Proteccion
Ambiental de los Estados Unidos. Cuando Cr (VI) entra en contacto con la piel rota,
puede dar lugar a la formacién de Ulceras, que cicatrizan muy lentamente [29], también
se han descrito las implicaciones de los metales pesados en el desarrollo de otras
patologias especificas que resultan en el estrés oxidativo inducido por la formacién de
radicales libres. Las reacciones de éxido-reduccion que surgen de los metales de
transicion, como Cu (I1) y Zn (I1), son el principal origen quimico de los radicales y las
especies de oxigeno reactivo. Los metales pesados como el cobre, el plomo, el

mercurio, entre otros, se han relacionado con la esquizofrenia y la aterosclerosis [30].

1.3.4 Meétodos de remocion de metales pesados

Existe una gran variedad de tratamientos aplicables en las plantas de agua, dependiendo
del tipo de contaminante a eliminar. Entre la clasificacion se destacan los tratamientos
fisicos, que son aquéllos en los que el compuesto no sufre ninguna transformacion en
su estructura; los tratamientos quimicos, en los que se produce un cambio quimico de
los compuestos; y finalmente los tratamientos bioldgicos, en los que se recurre a la
accion de los microorganismos para eliminar los contaminantes. Sin embargo, segun
algunos autores existe diferencia entre tecnologias convencionales y tecnologias
emergentes, ya que las tecnologias convencionales se basan en los tratamientos para la
eliminacion de materia en suspensién y los tratamientos bioldgicos como se muestra
en la figura 4, mientras que las emergentes sefialan nuevas tecnologias que dependen
de su potencial, eficacia e innovacién para la eliminacion de contaminantes, en este

caso la nanotecnologia [31].
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Figura 4. Tratamiento convencional

Para la eleccion de un método de tratamiento el parametro mas conveniente a conocer
es la concentracion del contaminante en el agua, asi como el caudal de agua a tratar,

porque en funcion de éstos, el tratamiento adecuado es diferente [32].

Una serie de métodos de purificacion de las aguas se han propuesto y explorado en el
pasado. Estos métodos incluyen precipitacién, intercambio iénico, adsorcion, filtracion
por membrana y tratamiento electroquimico. Los equipos para algunos de estos

métodos son costosos y cada uno de ellos puede tener sus ventajas y desventajas [24].

1.3.4.1 Precipitacion quimica

La precipitacion quimica es eficaz y, con mucho, el proceso mas utilizado porque
es relativamente sencillo y econémico de operar. En los procesos de precipitacion,
los quimicos reaccionan con iones de metales pesados para formar precipitados
insolubles. Los precipitados formadores pueden separarse del agua por
sedimentacion o filtracion, el agua tratada se decanta y se descarga apropiadamente
o se reutiliza [33]. Los procedimientos convencionales de precipitacion quimica

incluyen precipitacion con hidroxido y precipitacion con sulfuro.
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1.3.4.1.1 Precipitacion de hidréxido

La técnica de precipitacion quimica méas utilizada es la precipitacion con
hidroxido debido a su relativa simplicidad, bajo costo y facilidad de control del
pH [34].

Como las composiciones de tales aguas residuales generalmente son muy
variables, es esencial que los métodos de suministro de aguas residuales
tratamiento de la calidad. Es deseable que dichos métodos den lugar a intervalos
de condiciones de tratamiento que puedan asegurar tratamiento independiente
de la composicién del efluente, siempre que la composicion del efluente no se
desvia de los limites de tolerancia definidos. La Cal (CaO) es la eleccion
preferida de la base utilizada en la precipitacion de hidroxido en un contexto
industrial. Cuando se utiliza cal para la precipitacion con hidréxido, entonces,
dependiendo del nivel de acidez y cantidad de metales pesados presentes en el
efluente, se introduciran cantidades de Caz en el sistema durante el proceso de
precipitacion [35]. En la tabla 4 se muestran los diferentes precipitantes usados

para la remocion de metales pesados presentes en agua.

Tabla 4. Extraccién de metales pesados mediante precipitacion.

Precipitante Metales PH Eficienciade | Autores
removidos Optimo | remocién (%)
CaO Zn, Cu, Cr, Pb 7-11 99.37-99.6 [36]
H2S Cu, Zn, Pb 3 92-100 [37]
CaOy MgO Cr 8 >99 [38]
1,3- Hg 4.7-6.4 >99.9 [39]
bencenodiamidoetanotiolato
1,35- CuEDTA 3 99-99.6 [40]
hexahidrotriazinitrilocarbam
ato

Fuente: Autor
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1.3.4.1.2 Precipitacion de sulfuro

La precipitacion de sulfuro es también un proceso efectivo para el tratamiento
de iones de metales pesados toxicos. Una de las principales ventajas de usar
sulfuros es que las solubilidades de los precipitados de sulfuro metalico son
draméticamente inferiores a los precipitados de hidroxido y los precipitados de
sulfuro no son anféteros. Por lo tanto, el proceso de precipitacion con sulfuro
puede conseguir un alto grado de eliminacién de metal en un amplio intervalo
de pH en comparacion con la precipitacion con hidréxido. Los lodos de sulfuro
metélico también presentan mejores caracteristicas de espesamiento Yy

deshidratacion que los correspondientes lodos de hidroxido metalico [41].

1.3.4.2 Intercambio i6nico

Los procesos de intercambio idnico han sido ampliamente utilizados para eliminar
los metales pesados de las aguas residuales debido a sus muchas ventajas, tales
como alta capacidad de tratamiento, alta eficiencia de eliminacion y cinética rapida.
La resina de intercambio i6nico, ya sea resina sintética o sélida natural, tiene la
capacidad especifica de intercambiar sus cationes con los metales en las aguas
residuales. Entre los materiales utilizados en los procesos de intercambio iénico,
comunmente se prefieren resinas sintéticas, ya que son eficaces para eliminar casi
por completo los metales pesados de la solucion [42]. Los iones hidrogeno en el
grupo sulfénico o grupo carboxilico de la resina pueden servir como iones
intercambiables con cationes metalicos. Ha medida que la solucion que contiene
metal pesado pasa a través de la columna de cationes, se intercambian iones
metélicos por los iones hidrogeno sobre la resina con el siguiente proceso de

intercambio idnico:

nR — SOzH + M™" - (R — S03),M"* + nH* (Reaccion 3)
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nR — COOH + M™* - (R—C00™),M™ + nH* (Reaccion 4)

La absorcion de iones de metales pesados por las resinas de intercambio ionico es
mas bien afectada por ciertas variables como el pH, la temperatura, la concentracion

inicial de metal y el tiempo de contacto [43].

1.3.4.3 Adsorcién

La adsorcion se reconoce ahora como un método efectivo y econdémico para la
remocion de metales pesados en agua. El proceso de adsorcion ofrece flexibilidad
en el disefio y operacion y en muchos casos producird efluentes tratados de alta
calidad. Ademas, debido a que la adsorcion es a veces reversible, los adsorbentes
pueden regenerarse mediante un proceso de desorcién adecuado [41]. Por lo tanto,
el proceso de adsorcion es tomado como una de las principales técnicas para la
remocion de metales pesados de aguas [44], existen varios tipos de adsorbentes

usados para la remocién de metales pesados en los que se encuentran:

1.3.4.3.1 Adsorbente de carbdn activado

El carbon activado granular (GAC) fue el adsorbente popular y se ha utilizado
con gran éxito. Un estudio previo ha demostrado que este también puede
eliminar metales pesados en el tratamiento del agua y por ende son ampliamente
utilizados. Su utilidad se deriva principalmente de sus grandes volimenes de
microporos y mesoporos Y la alta superficie resultante. Un gran nimero de
investigadores esta estudiando el uso de este adsorbente para eliminar metales
[45].
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1.3.4.3.2 Adsorbentes de nanotubos de carbon

La adsorcién es una de los métodos mas usados debido a su simplicidad y
conveniencia. Los nanotubos de carbon (CNTSs), como un nuevo nano material,
han demostrado poseer gran potencial para la eliminacion de metales pesados,
como el plomo, cadmio, zinc, cobre y cromo del agua. Muchos investigadores
han estudiado las propiedades de adsorcion de CNTs a metales pesados tanto
en termodinamica de adsorcién como en cinética, lo cual es muy importante
para analizar y guiar orientacion experimental. Por lo tanto, el estudio del
mecanismo de adsorcion de CNTs a metales pesados es muy significativo y
practico [46].

1.3.4.3.3 Biosorbentes

Alternativamente, la biosorcion ha sido introducida como un tratamiento
alternativo de bajo costo en tecnologia para aguas. Los biosorbentes tipicos se
derivan de tres fuentes como sigue: (1) Materiales con quitina, camarén,
calamar, cascara de cangrejo, etc. (2) biomasa microbiana, bacterias, hongos y
levaduras, (3) Las algas poseen ventajas en la aplicacion como biosorbente
incluyen una amplia disponibilidad, bajo coste, capacidad de adsorcion, calidad
razonablemente regular. Ademas, son relativamente sencillos de usar sin
necesidad de pretratamiento tal como secado para transporte y almacenamiento,
mientras que los adsorbentes microbianos son a menudo demasiado pequefios

en tamafo para aplicaciones de columna directa [47].

1.3.4.3.4 Adsorbentes de bajo costo

Recientemente, se han estudiado numerosos enfoques para el desarrollo de
adsorbentes més baratos y eficaces. Se han propuesto muchos adsorbentes no
convencionales de bajo costo, incluyendo materiales naturales y materiales de

desecho de la industria y la agricultura. Estos materiales podrian utilizarse como
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sorbentes para la eliminacion de contaminantes, algunos de los sorbentes
reportados incluyen materiales de arcilla (bentonita, caolinita), zeolitas,
material siliceo (perlas de silice, alimina, perlita), desechos agricolas (bagazo,
mazorca de maiz, cascara de arroz, cascara de coco), lodo de hidroxido

metéalico), otros (almidon, ciclodextrina, algodon) [48].

Los adsorbentes de bajo costo son facilmente utilizados para eliminar iones de
metales pesados en el agua y se han convertido en un foco de investigacion
principal. Existen varias revisiones que discuten el uso de nano- adsorbentes de
bajo costo para el tratamiento de aguas residuales de metales pesados [49], estos
pueden ser una de las formas mas prometedoras para una nueva técnica de
purificacion ambiental debido a la capacidad de tratar gran cantidad de aguas
residuales en un corto tiempo. Entre los nanomateriales, se han aplicado
nanoparticulas de Oxido de hierro especialmente magnetita, hematita y

magemita a la eliminacion de diferentes iones de metales pesados [50].

1.3.4.4 Filtracién de membrana

Las membranas se componen de polimeros ultra finos, que son materiales libres de
imperfecciones. Ellos deben ser extremadamente fuertes para soportar la presion de
agua en la alimentacion. La Fig. 1 muestra los diversos tipos de membranas hechas

de organicos basicos polimeros [51].
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Figura 5. Sistema de osmosis inversa [51].
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Las tecnologias de filtracion de membrana muestran una gran promesa para la
remocion de metales pesados por su alta eficiencia, facil operacion y ahorro de
espacio. Los procesos de membrana utilizados para eliminar los metales de las

aguas son la ultrafiltracion, la 6smosis inversa, la nanofiltracion y la electrodialisis.

1.3.4.4.1 Ultrafiltracién

Tradicionalmente, el estudio de las membranas ha sido realizado utilizando la
una variable de enfoque a la vez, donde el efecto de cada factor es investigado
por separado. Sin embargo, este enfoque implica una cantidad significativa de
experimentos y por lo tanto, un uso ineficiente de los recursos. La ultrafiltracién
(UF) es una técnica de membrana que trabaja a bajas presiones transmembrana
para la eliminacion del material disuelto y coloidal. Dado que los tamafios de
poro de las membranas UF son mayores que los iones metalicos disueltos en
forma de iones hidratados o como complejos de bajo peso molecular, estos
iones pasarian facilmente a través de las membranas UF. Para obtener una alta
eficacia de eliminacion de iones metalicos, se propuso la ultrafiltracion
mejorada con micelares (MEUF) y la ultrafiltracibn mejorada con polimero
(PEUF) [52].

1.3.4.4.2 Osmosis inversa

El proceso de ésmosis inversa (RO) utiliza una membrana semipermeable,
permitiendo que el fluido que se esta purificando pase a través de él, mientras
que rechaza los contaminantes. Esta es una de las técnicas capaces de eliminar
una amplia gama de especies disueltas del agua. Representa mas del 20% de la
capacidad de desalacién del mundo. La osmosis inversa es una opcion de
tratamiento de aguas residuales cada vez mas popular en ingenieria quimica y
ambiental [51].
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Dialynas et al. (2009) aplicaron un sistema de biorreactor de membrana a escala
piloto en combinacidn con osmosis inversa y encontraron que las eficiencias de
remocion de metales pesados eran muy altas. El principal inconveniente de la
osmosis es el alto consumo de energia debido a las presiones de bombeo, y la

restauracion de las membranas [53].

1.3.4.4.3 Nanofiltracion

La nanofiltracion (NF) es la méas reciente membrana de presion para
separaciones en fase liquida, esta ha reemplazado la osmosis inversa en muchas

aplicaciones debido al menor consumo de energia y mayores tasas de flujo.

Las membranas comerciales de NF poseen una disociacion de los grupos
superficiales tales como sulfonados o carboxilicos. Las propiedades de las
membranas de NF, por lo tanto, permitir que los iones sean separados por una
combinacion del tamafio y los efectos eléctricos de la UF y la interaccion idnica
mecanismos de osmosis inversa [54]. Las membranas de NF suelen ser
asimétricas y negativamente cargadas, con pH neutro y alcalino en el agua
potable. Por lo tanto, la separacion de iones se basa tanto en el tamizado y la
carga. Estas membranas son principalmente utilizadas para la separacion de
iones multivalentes, sin embargo, también es posible lograr una cierta
separacion de iones de la misma valencia seleccionando la membrana y las

condiciones operativas [55].

Existen resultados que mostraron que la NF era capaz de reducir la
concentracion de metales pesados en el efluente a las normas locales para aguas
residuales industriales descarga. Liu F. et al. (2008) estudid el rendimiento de
diferentes membranas de NF en el tratamiento de los efluentes toxicos de
metales de la industria metaldrgica. Informaron que el agua del producto por la
desalinizacion de la NF satisfizo la calificacidn de la reutilizacion del estado y

es muy conveniente para la practica industrial a gran escala [56].
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1.3.4.4.4 Electrodialisis

La electrodidlisis (ED) es un proceso electroquimico para la separacién de iones
a través de membranas cargadas de una solucion a otra bajo la influencia de una
diferencia de potencial eléctrica utilizada como fuerza motriz. Este proceso ha
sido ampliamente utilizado para la produccion de agua potable y de
procesamiento de agua salobre y agua de mar, tratamiento de efluentes
industriales, recuperacion de materiales utiles de efluentes y produccion de sal
[57].

La ED es una membrana electro-accionada proceso en el que las sales minerales
y los iones son transportados a traves de membranas de un compartimento a
otro bajo la influencia de un potencial eléctrico. Varios investigadores han
estudiado la eliminacion de cromo del agua usando membranas de ED, sin
embargo, es necesario recuperar el cromo en diferentes compartimentos
colectivamente con las sales del cromo hexavalente ya que son solubles en agua,
por lo que se considera una contaminante debido a su capacidad para acceder a

las aguas subterraneas y el suelo [58].

1.3.4.5 Tratamiento electroquimico

El uso de electricidad para tratar el agua fue propuesto por primera vez en Reino
Unido en 1889. La aplicacion de la electrolisis en el beneficio mineral fue patentado
por en 1904. La Electrocoagulacion (EC) con aluminio y hierro con electrodos fue
patentado en los EE.UU. en 1909. La electrocoagulacion de agua potable se aplico
por primera vez a una gran escala en los EE.UU. en 1946. Debido a las
relativamente grandes inversiones de capital y el costoso suministro de electricidad,
agua electroquimica o aguas residuales, las tecnologias no encontraron amplia

aplicacion en todo el mundo [59].

Los métodos electroquimicos implican la deposicion de iones metalicos en una
superficie de catodo y pueden recuperar metales en el estado de metal elemental.

Las tecnologias de aguas residuales electroquimicas implican inversiones de capital
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relativamente grandes y el costoso suministro de electricidad, por lo que no se han
aplicado ampliamente. Sin embargo, con las estrictas regulaciones ambientales con
respecto a la descarga de aguas residuales, las tecnologias electroquimicas han
recuperado su importancia en todo el mundo durante las ultimas dos décadas [60].
La recuperacion electroquimica de metales ha sido practicada en forma de
electrometalurgia desde hace mucho tiempo. EI mecanismo electroquimico para la

recuperacion del metal es muy simple, basicamente es la deposicién catédica como:

M™ +ne->M (Reaccién 5)

La recuperacién electroquimica de metales puede ser utilizada en la industria de
acabado de superficies metélicas. Tiene que tener en cuenta que no puede
proporcionar una solucién completa a los problemas de gestion de residuos de la
industria, ya que no puede tratar todos los metales técnicamente o econémicamente
[59].

2. HIPOTESIS
El tiempo de contacto y el pH del agua, influyen en el porcentaje de remocion de metales

pesados, ya que si el pH es mas acido se obtiene una mejor adsorcion debido a las cargas
presentes en el material y el tiempo varia dependiendo del caudal.
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3. OBJETIVOS

3.1 OBJETIVO GENERAL

Sintetizar y caracterizar nanoparticulas de magnetita para el estudio en la remocion de los
metales pesados presentes en el agua como fortalecimiento a las plantas de tratamiento

convencionales.

3.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

v Realizar la sintesis de nanoparticulas de magnetita mediante el método de co-
precipitacion.

v’ Caracterizar las nanoparticulas de magnetita por métodos espectrométricos.

v Determinar la caracterizaciéon quimica superficial y el area superficial de la
magnetita mediante isotermas de Langmuir.

v’ Estudiar el uso de la magnetita como adsorbente para reducir las concentraciones

de metales pesados presentes en agua.

4. METODOLOGIA

4.1 Sintesis de la magnetita

Se realiz6 mediante el método de co-precipitacion a partir de una solucion de cloruro
ferroso (FeCly) y cloruro férrico (FeCls), con agitacion magnética permanente y midiendo
el pH constantemente. Esta solucidn se aumentara hasta llegar a una temperatura entre los
70 y 80 °C, sometiéndola a burbujeo continuo de nitrogeno con el fin de mantener
atmosfera inerte durante la sintesis. Una vez la temperatura de la solucion alcanzo los 80°C
se va a adicionar gota a gota la solucién alcalina compuesta por el agente precipitante el

hidroxido de sodio (NaOH). Es alli donde inmediatamente comienza la reaccion, el color
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de la solucion tiene que cambiar su color a negro, el cual es el color particular de la
magnetita. Durante la sintesis se controld la temperatura y el tiempo de reaccion. Por
ualtimo, se dejo6 en reposo por 1 dia, se lavé hasta que su conductividad igualo la del agua
destilada y se seco a 40 °C durante 48 horas.

FeCl3 (1,72M) | | FeCl2 (0,8M) | | N2 (Gas) |
P !
Mezclado »| Calentamiento »|  Reaccion > Reposo
A 4
Producto | Secado < Filtrado < Lavado
/ e / e 20

Figura 6. Diagrama de flujo de la sintesis de la magnetita.

4.2 Determinacion del area superficial de la magnetita (Modelo Langmuir)

Se realizd mediante titulacion de NaOH 0,1 N estandarizado (anexo A) en soluciones de
acido acético preparado y estandarizado (anexo B), donde se tomaron 5 ensayos de 50, 40,
30, 20 y 10 ml de &cido acético, como se muestra en la tabla 2 y aforando hasta 50 ml con
agua destilada, cada uno de estos estos ensayos se llevé a contacto con 1 gr de magnetita
mediante agitacion por 1 hora. Pasado el tiempo se tomaron 10 ml de cada solucién y se

titulé con NaOH hasta obtener un pH neutro.

Tabla 5. Relacién acido acético y agua.

Ensayo Acido acético (ml) Agua destilada (ml)
1 50 0
2 40 10
3 30 20
4 20 30
5 10 40

Fuente: Autor
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4.3 Determinacion de los sitios acidos y basicos

La acidez y la basicidad total de la magnetita se determind por el método de Boehm [61],
colocando en contacto aproximadamente 1,0 g de adsorbente con 50 ml de hidroxido de
sodio (NaOH) 0,1 N para los sitios basicos y 1,0 g con 50 ml de acido clorhidrico (HCI)
0,1N previamente estandarizado (anexo C), para los sitios &cidos, realizando este proceso
por duplicado. Las soluciones se almacenaron a temperatura constante de 25 °C durante 5
dias, agitando por lo menos dos veces por dia de manera manual. Una vez pasados los 5
dias se tomaron muestras de 10,0 ml de cada una de las soluciones y se titularon con la
solucién estandar de hidréxido de sodio o de &cido clorhidrico segun sea el caso, midiendo
durante la titulacion el pH de la solucion.

4.4 Determinacion del pH en el punto de carga cero (PCC)

El punto de carga cero se llevo a cabo con el procedimiento presentado por Franz et al.
[62]. La magnetita se moltura en un mortero de agata y se pesan cantidades en un rango de
0,05 g a 0,600 g, colocando cada una de estas cantidades en un erlenmeyer de 50 ml. A
cada una de las muestras se les agrego 10 ml de cloruro de sodio (NaCl) al 0,1 M. Los
frascos se taparon y se dejaron en agitacion a temperatura constante de 30 °C durante 48
horas, para que las cargas del adsorbente se equilibren. Pasado ese tiempo se midi6 el pH

de cada una de las soluciones.
4.5 Difraccion de rayos X (DRX)

Para la identificacion cristalografica de las muestras se utilizé la técnica de difraccion de
rayos X (XRD). El equipo utilizado fue un difractometro BRUKER modelo D8
ADVANCE con geometria DaVinci, filtro de niquel, voltaje de 40 kV y corriente de 40
mA. El cual realiza un difractograma en un rango de 20° a 70° (20), con una radiacion
CuKal enun detector lineal LYNXEYE, previamente calibrado con hexaboruro de lantano
(LaBs) y registrado bajo las condiciones descritas anteriormente en un rango de 35° a 140°
(20) (figura D1 del anexo D).

El tamafio medio de la particula cristalina fue calculado a partir del anélisis de los picos de

difraccion més intensos mediante la ecuacion de Debye-Scherrer:
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K*A
d=
L+Cosf

(Ecuacion 5)

Donde d es el tamafio medio de grano cristalino (A), A es la longitud de onda de la radiacion
incidente CuKal igual a 1,542 A, K es una constante que toma el valor de 0,9 (previamente
calibrada en el equipo a partir de muestras patron de tamafio de grano conocido),  es la
anchura del pico a la mitad de su intensidad maxima (FWHM) y 0 es el angulo de difraccion

para dicha intensidad.
4.6 Adsorcion de metales pesados en el agua con magnetita

Los experimentos de adsorcion de Zn, Pb y Cr fueron investigados y optimizados por el
método “uno a la vez” mediante agitacion magnética, colocando en contacto 0,5 g de
adsorbente y 50 ml de soluciones de iones metalico a temperatura ambiente (25°C), a las
cuales se les estudio el efecto del pH en medio acido y neutro, debido a que en pH bésico
las particulas se precipitan muy rapido y no permite que se dé la debida adsorcion de los
iones metalicos [63]. Después de un periodo de tiempo, el adsorbente magnético se separd

de las soluciones usando un filtro de membrana de acetato de celulosa.

La eficiencia de la adsorcion de iones metélicos con el adsorbente magnético se calculd de

acuerdo con la Ecuacion 5.

Eficiencia de remocion (%) = % x 100 (Ecuacién 6)
L
Donde Ci (ppm) y Ct (ppm) son concentraciones iniciales y la concentracion de iones de
metales pesados después de la adsorcion, respectivamente.

La capacidad de adsorcion en el equilibrio, ge (mg/g) de iones de metales pesados se calculd
usando la ecuacion del balance de masa (ecuacion (7)).

go = G (Ecuacion 7)

m
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Donde Ci (ppm) y Ce (ppm) es la concentracion inicial y de equilibrio de los iones
metéalicos, respectivamente; V (ml) es el volumen de la muestra y m (mg) es la masa del

nanoadsorbente.

4.6.1 Efecto del tiempo en equilibrio

El efecto del tiempo de contacto en cada adsorcion de iones metalicos fue estudiado en
diferentes intervalos de tiempo estimados en 60 y 120 minutos (figura7), con la

concentracion inicial de iones metalicos de 5 ppm.

4.6.2 Efecto del pH

El comportamiento de la adsorcion de Zn*, Pb™ y Cr* para la misma concentracion
inicial y el tiempo de equilibrio se estudiaron como una funcion del pH como se
muestra en la figura 7. Los valores iniciales de pH se ajustaron a 3 para los ensayos

acidos y 7 para los ensayos neutros, usando NaOH 0,1 N.

pH Acido

P pH Acido

pH Acido

60 min

pH Neutro

<X

A pH Acido

120 min

b
,

N,

120 min |

T,

pH Neutro

A pHAcido

Nzzomin K

4 60min K

pH Neutro

pH Acido

, .

\ pH Neutro pH Neutro

pH Neutro

Figura 7. Disefio de experimentos.

4.7 Espectroscopia de absorcion atomica (AA)

La determinacién de metales pesados, se realiz6 utilizando un espectrofotometro de

absorcion atomica marca Shimadzu AA-7000 (figura 8). Tomando 5 soluciones para la
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curva de calibracién de cada uno de los metales en un rango de concentraciones de 0,1 — 5
ppm mostradas en las figuras E1, E2 y E3 del anexo E, las cuales se prepararon con un
estandar analitico (100 ppm Cr, Zn y Pb, Merck) y se leyeron en el equipo a una longitud
de onda de 357,9 nm para el cromo, 213,9 nm para el zinc y 283,3 nm para el plomo,

utilizando una llama de acetileno-aire.

—

Figura 8. Espectrofotémetro Shimadzu AA-7000.

5. ANALISIS Y RESULTADOS

5.1 Determinacion del area superficial de la magnetita

La determinacion del area superficial de la magnetita se realizd mediante las isotermas de
adsorcién, con la titulacion de NaOH 0,1M, obteniendo los datos resaltados en la tabla 6.
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Tabla 6. Datos de la titulacion con NaOH.

1 Ensayo 2 Ensayo
Ensayo Peso Solucion titulada | NaOH gastado NaOH gastado
magnetita | de &cido acetico (ml) (ml)
(9) (ml)

1 1,0094 10 47,6 48
2 1,0061 10 37,9 38,4
3 1,0087 10 28,3 28
4 1,0045 10 18,5 18,3
5 1,004 10 8,6 8,5

Fuente: Autor

Teniendo en cuenta estos datos de la valoracion, se calcularon las concentraciones de acido
acético en equilibrio mediante la ecuacion 8 y las moles adsorbidas por gramo con la

ecuacion 9.

_ NaOHggstado*CNaoH
Coq =

(Ecuacion 8)
Mlsortitulada

X = (CCHBCOOH - CInicial) * LSolucion (Ecuacic’)n 9)

Obteniendo asi los resultados mostrados en la tabla 7.

Tabla 7. Resultados de los nimeros de moles adsorbidas por gramo y la concentracion en equilibrio.

Ensayo Ceq (M) MoleSadsorbidas/g | Ceq/Mol€eSadsorbidas
1 0,471906984 0,471906984 109,0076336
2 0,376637059 0,376637059 105,7674419
3 0,277911749 0,277911749 102,9090909
4 0,181654571 0,181654571 91,73553719
5 0,08441014 0,08441014 645

Fuente: Autor
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Graficando en Excel® Ceq/X Vs Ceq (grafica 1), en la cual se puede observar el modelo de
Langmuir, se realiza de acuerdo al modelo una regresion lineal de los datos para obtener la

ecuacion de la recta.

140
120
100

80

60

Ceq/X (g/L)

20 y = 106,25x + 65,192

20

0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5
Ceq (mol/L)

Grafica 1. Regresion lineal del cociente de concentracion vs la concentracion en equilibrio.

De la gréfica 1 se obtiene la pendiente y la interseccion con el eje “Y” usando la
herramienta de regresion de Excel®, las cuales dio 106,25 y 65,192 respectivamente.
Usando la ecuacion 2, se determin6 el nimero de moles adsorbidos por gramo dando como
resultado 0,0094 moles/qg; este valor se reemplazé en la ecuacién 4 y se obtuvo el area

superficial de la magnetita sintetizada dando como resultado un area de 1190,3908 m?/g.

Segun la literatura, las nanoparticulas tienen una relacion area superficial/volumen muy
elevada, habitualmente, las nanoparticulas con un didmetro d < 100 nm tiene un area
superficial relativa muy elevada, pudiendo llegar a superar el valor de 600 m?/g, como se
puede observar en este proyecto, el cual nos ofrece un muy buen resultado respecto a otros
métodos como el de co-precipitacion descrito por Magda M. [64] , el cual obtienen
valores correspondientes al area superficial de 379 m?/g para este método, teniendo como

referencia un tamafio de particula mucho mayor al obtenido en esta sintesis.
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5.2 Determinacion de los sitios acidos y basicos de la magnetita

Las técnicas de titulacion potenciométricas son de gran importancia en la caracterizacion
de materiales heterogéneos en los procesos de adsorcion; ya que es el método fisicoquimico
usado para estudiar las propiedades acido — base de sélidos.

La determinacion de dichos grupos funcionales se logra mediante una caracterizacion de
la quimica superficial del adsorbente, en este caso la magnetita, la cual depende de su
contenido de heterodtomos, ya que éstos a su vez determinan la carga de la superficie, su
acidez y basicidad total, tales factores intervienen en la capacidad de adsorcion del
material.

Por esta razdn se ha cuantificado el contenido de los grupos de superficie acidos y basicos
totales, en las tablas 6,7 y las gréficas 2,3, muestran la cantidad total de grupos acidos y

basicos totales en meq/g.

Tabla 8. Datos obtenidos para la determinacién de grupos basicos.

NaOH (ml) pH NaOH (ml) pH

0 1,93 7 347
0,5 1,96 7,5 5,81
1 2,03 8 9,57
15 2,12 8,5 11,08
2 2,24 9 11,5
3 2,47 10 11,75
4 2,71 11 11,94
4,5 2,83 12 12,01
5 2,96 13 12,06
55 2,97 14 12,1
6 3,03 15 12,13
6,5 3,15 Fuente: Autor
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Grafica 2. Curva de titulacién para la determinacion de los grupos bésicos de la magnetita.

Tabla 9. Datos obtenidos para la determinacion de grupos acidos.

Fuente: Autor

HCI (ml) pH HCI (ml) pH

0 12,65 8 5,38
1 12,55 8,5 4
2 12,42 9 2,87
3 12,22 9,5 2,58
4 11,99 10 2,43
4,5 11,74 10,5 2,35
5 11,33 11 2,28
5,5 10,71 12 2,18
6 10,06 13 2,11
6,5 9,25 14 2,05
7 7,14 16 1,98
7,5 6,5
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Grafica 3. Curva de titulacion para la determinacién de los grupos acidos de la magnetita.

En la tabla 10 se reportan el total de sitios &cidos y basicos del adsorbente, en las graficas
2 y 3 se observan las curvas de titulacion de los sitios basicos y acidos totales de la
magnetita que permiten apreciar la interaccion de la superficie con las soluciones de HCI
y NaOH, a partir de las cuales se puede calcular la cantidad, expresada en miliequivalentes,
de sitios acidos y bésicos del solido. Como se puede observar, la diferencia entre sitios
acidos y bésicos es de 0,613 (meq/g), esta caracteristica favorece la adsorcion de solutos
cargados positivamente desde soluciones acuosas debido a que presenta una mayor
cantidad de sitios basicos (OH).

Tabla 10. Caracterizacién quimica superficial de la magnetita.

Determinacion de sitios Acidos (meg/g) | Determinacion de sitios Basicos (meq/g)
1,506 2,119

Fuente: Autor

5.3 Determinacion del punto de carga cero (PCC)

El PCC es un parametro de caracterizacion de la superficie del adsorbente y esta

relacionado con el contenido de los grupos superficiales, es el pH en el punto de carga cero,
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pHecc, que permite establecer la carga promedio de la superficie del solido dependiendo
de las condiciones de pH como ya ha sido mencionado en la revision teorica.
La tabla 11 y la gréafica 4 muestran los datos obtenidos para determinar el pH en el punto

de carga cero pHpcc.

Tabla 11. Datos para la determinacion del pH en el punto cero.

g Fe203 pH
0,1077 7,44
0,2031 8,35
0,3137 8,83
0,4102 9,23
0,4585 9,08
0,5075 9,05
0,5524 9,35
0,6004 9,32

Fuente: Autor

PHpcc
10
9 o @ @ ° @ Q
o o
7 °
6
L 5
4
3
2
1
0
0 0,1 0.2 03 0,4 0,5 06 0,7

g de adsorbente

Grafica 4. pH en el punto cero.

En la grafica 4 se muestra la carga de la superficie de la magnetita y donde se observa que
el pH en el punto de carga cero (pHpcc), s el punto en el cual el pH se hace constante, en
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este caso entre los 0,5 y 0,6 g de adsorbente. Como las concentraciones de H* y OH"
adsorbidos sobre la superficie deben ser iguales en el pHpcc, siendo la carga de la superficie
en este momento neutra.

En la misma grafica se puede observar que la carga superficial de la magnetita debe ser
positiva para valores de pH menores al pHpcc, neutra cuando el pH es igual al pHpec y
negativa para valores de pH mayores al pHpcc. De esta manera las condiciones en las que
el adsorbente tiene una carga neta negativa seran preferibles para adsorber cationes como
lo son los iones de metales (Zn*, pb* y Cr*) y aquellas en la que presente una carga neta
positiva lo seran para adsorber aniones. El pH pec obtenido tiene un valor de 9,2, lo que
indica en términos generales un comportamiento basico, corroborando lo obtenido en la
determinacion de grupos &cidos y bésicos, por lo tanto se encuentra que para los pH de la
solucién menor a 9,2 la carga del adsorbente sera positiva y para pH mayores a este valor
sera negativa, y por lo tanto por debajo de este pH se vera favorecida la adsorcion de estos

iones sobre la magnetita.

5.4 Difraccion de rayos X (DRX)

Las particulas de FesOs se caracterizaron por XRD para la determinacion estructural y la
estimacion del tamafio cristalino, el patron de difraccion de rayos X (grafica 5) de la
muestra se registré usando radiacion CuKal con una longitud de onda de 1.542 A, a
temperatura ambiente en el rango de 20 a 70 © en la escala 20 y un tiempo de paso de 0,6

S.
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Grafica 5. Difractograma de la magnetita (Fe3Oa4)

En general, XRD se puede utilizar para caracterizar la cristalinidad de las nanoparticulas,
asi como el diametro promedio de las nanoparticulas. Todos los picos de los patrones XRD
se analizaron y se indexaron utilizando Origin Pro 9. El andlisis del patron de difraccion
mostré la formacion en la muestra de una estructura de espinela cubica, debido a la
reflexion méas fuerte que procede del plano (311) (figura 5), caracteristica de dicha fase
[66]. Los picos caracteristicos en 30,8747; 35,6169; 43,3714; 53,4258; 57,1707 y 62,9917,
los cuales corresponden a (220), (311), (400), (422), (511) y (440) caracteristicos de una
estructura de espinela cubica [67]. Por lo tanto, se confirmé que la estructura cristalina de
las nanoparticulas de magnetita obtenidas estaba de acuerdo con la estructura de un 6xido

de tipo espinela inversa.

Las medidas del tamafio de cristalino se determinaron a partir del ancho maximo a la mitad
(FWHM) del reflejo méas fuerte del pico (311) (grafica6), usando la aproximacion de
Scherrer, que asume que el pequefio tamafio del cristalito es la causa del ensanchamiento
de la linea (Ecuacién 5), donde el tamafio del cristal calculado fue 6,9851 nm. Debido a las
amplias lineas de patron de difraccion, se puede decir que las particulas tienen un tamafio

nanomeétrico.
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Grafica 6. Pico del difractograma con mayor intensidad (311).

5.5 Adsorcién de metales pesados en el agua con magnetita.

Los resultados del estudio de adsorcion realizado se realizaron en funcion del tiempo de
contacto y el pH de las soluciones, para Cr*, Zn" y Pb*, presentados en las tablas 12 y 13.

Donde se observan tiempos de contacto de 60 y 120 minutos y pH de 3 y 7 respectivamente

para cada estudio.

Tabla 12. Datos de los ensayos de remocion en pH acido.

42

Volumen Tiempo de
m
Muestra Metal pH solucion : ) contacto
magnetita ]
(ml) (min)
1 50 508,8 60
Cr 3
2 50 501 120
3 50 505 60
Zn 3
4 50 507,3 120
5 50 510 60
Pb 3
6 50 504,2 120

Fuente: Autor
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Tabla 13.Datos de los ensayos de remocién en pH neutro

Volumen Tiempo de
m
Muestra Metal pH solucion : ] contacto
magnetita _
(ml) (min)

1 50 60

Cr 7 0,5137
2 50 0,5055 120
3 50 60

7n 7 0,5046
4 50 0,506 120
5 50 60

Pb 7 0,5052
6 50 0,5183 120

Fuente: Autor

Cada uno de estos ensayos se analizO por espectrofotometria de absorcidén atdémica,
obteniendo como resultados los datos mostrados en la tablas 14 y 15, tomando como

referencia las curvas de calibracion presentadas en las figuras D1, D2 y D3 del anexo D.

Tabla 14. Experimentos de adsorcion en pH acido.

Concentracion Concentracion % de
Muestra | Metal | ) Abs .
inicial (ppm) | final prom. (ppm) remocion
1 0,1767 0,0041 96,1713
Cr 46152
2 0,1945 0,0044 95,7856
3 0,0194 0,0136 99,6479
Zn 5,5110
4 0,0268 0,0177 99,5136
S5 0,0052 -0,0009 99,8993
Pb 5,1687
6 0,0206 -0,0011 99,6014

Fuente: Laboratorio control de calidad Universidad de Pamplona.
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Tabla 15. Experimentos de adsorcion en pH neutro.

| Concentracion
Concentracion _ % de
Muestra | Metal | final prom. Abs .
inicial (ppm) remocion
(Ppm)
1 0,1069 0,0015 97,6837407
Cr 4,6152
2 0,1361 0,0026 97,0510487
3 0,0029 0,0076 99,947378
Zn 5,5110
4 0,3512 0,1942 93,6272909
5 0,093 0,0009 98,2007081
Pb 5,1687
6 0,4771 0,0065 90,7694391

Fuente: Laboratorio control de calidad Universidad de Pamplona.

En la tabla 14 se mostré que la eliminacion de los iones Cr*, Zn* y Pb*, por las
nanoparticulas de magnetita en pH acido, presentan eficiencias superiores durante los 60
minutos superando el 96 % y en algunos casos llegando a dar un porcentaje mayor al 99 %
cono se puede observar en los ensayos de plomo el cual nos da una absorbancia negativa
debido a que se disminuy0 la concentracion mucho mas baja que la estipulada en la curva
de calibracién, con un tiempo mucho menor comparando con autores anteriores, tomando
como referencia [68]. Sin embargo, se presentd solo un ligero cambio en los porcentajes
de adsorcion en el caso de iones Cr*, Zn* y Pb* en los 120 min, como podemos ver son
porcentajes que no representan un gran cambio.

En la tabla 15 se observa la eliminacion de los iones metélicos en pH neutro, donde es
notable la disminucion de los porcentajes de remocidn con respecto al pH acido, dandonos
como resultado porcentajes mucho menores para un tiempo de 120 min como se puede
notar con el plomo y el zinc el cual remueve un 90,7694 % y 93,6272, representando un
gran cambio con respecto a los otros ensayos, pero igual siendo un buen resultado ya que
se alcanza a remover un gran porcentaje en comparacion con diferentes estudios. Entonces,
se puede observar que un tiempo de contacto entre los 60 y 120 minutos se puede elegir

para futuros experimentos tomando como base preferiblemente un pH acido.
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En base a los datos presentados en las tablas 14 y 15, se calculd la capacidad de adsorcion

en el equilibrio (Ce) mediante la ecuacion 7, los datos se muestran en la tabla 15.

Tabla 15. Capacidad de adsorcion en equilibrio de la magnetita.

Muestra Qe Qe

(pH Acido) (pH Neutro)
1 0,43617335 0,4388067
2 0,44118762 0,4430366
3 0,54372277 0,45702537
4 0,54052829 0,42134387
5 0,50622549 0,44756532
6 0,51052162 0,39919931

Fuente: Autor

En la tabla 15 se representan los mg de iones metalicos adsorbidos por cada gramo de
adsorbente, en otras palabras la cantidad de adsorbato que puede retenerse en el adsorbente
por unidad de masa o volumen. La capacidad de adsorcion se relaciona directamente con
la superficie especifica del material, donde se observa que la mayor capacidad obtenida en
los ensayos se dan en las muestras 3 y 4 para pH acido y en las muestras 3 y 5 para pH
neutro. Este parametro establece el coste de la operacion de adsorcion, pues determina tanto
la cantidad de adsorbente necesaria, y por tanto su coste, como el volumen del equipo o
dispositivo de adsorcion (columna o tanque), por lo que deducimos que para aguas con

altos contenidos de iones metalicos es un proceso relativamente econémico.

6. CONCLUSIONES

Se lograron sintetizar nanoparticulas con didmetro menor a los 10 nm y se demostro la
influencia del método de preparaciéon de la magnetita en la cristalinidad. Las muestras
preparadas por el método estipulado han permitido la formacion de granos mas pequefios
y se confirmé que la estructura cristalina de las nanoparticulas de magnetita obtenidas

estaba de acuerdo con la estructura de un oxido de tipo espinela inversa.
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Las técnicas de caracterizacion tanto fisicas como quimicas utilizadas en el estudio (DRX,
Sitios acidos y basicos, pHpcc), fueron de gran ayuda ya permitieron identificar plenamente
la informacidn del material, obteniendo datos caracteristicos como lo son los picos dados

por el difractograma y el punto de carga cero de la magnetita.

El area superficial de la magnetita en este trabajo alcanzo los 1000 m?/g, el resultado
cumplio con el objetivo del experimento al analizar el comportamiento de la adsorcion de
acido acético en magnetita usando el modelo de Langmuir, el cual se obtuvo un valor
Optimo para una adsorcion con altas eficiencias, dando lugar a nuevas investigaciones para
determinar las mejores condiciones en las que la sintesis de dicho 6xido de hierro pueda

originar areas superficiales menores o mayores a la reportada.

Las nanoparticulas sintetizadas fueron adecuadas para la remocién de iones metalicos
presentes en el agua, como se observa en el trabajo se registraron porcentajes superiores al
90%, lo que nos indica que es un proyecto viable para llevarlo a cabo en una planta de agua
con altas concentraciones de estos metales debido a contaminacion por diferentes medios

ya mencionados en la parte tedrica.

7. RECOMENDACIONES

Se recomienda mantener el material en atmosfera inerte y al vacio para asi disminuir la
oxidacion de la magnetita, ya que al momento de realizar los ensayos de remocion se
pueden presentar algunos inconvenientes con respecto al color amarillento que libera el
oxido presente en las nano ¢particulas.

Por otra parte, es recomendable realizar un analisis también por microscopia electronica de
barrido (SEM) o microscopia electronica de transmision (TEM) para poder obtener datos
morfoldgicos del material mas precisamente y compararlo con los obtenidos en este

trabajo.
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ANEXQOS

Anexo A. Estandarizacion de NaOH.

Se prepararon 1,5 L de solucion de NaOH al 0,1 N previo a la estandarizacion, la cual se realizd

con ftalato acido de potasio como se muestra en la tabla Al. Para cada ensayo se tomaron

aproximadamente 4 gr de ftalato acido de potasio, se agregé 10 ml de agua destila y 2 gotas de

fenolftaleina como indicador, por Gltimo se tituld esta solucion con NaOH 0,1N obteniendo los

datos registrados en la tabla Al.

Tabla Al. Datos de la titulacion.

Ensayo | Ftalato acido de potasio | NaOH gastado
(gr) (mli)
1 0,4027 19,3
2 0,404 19,7
3 0,409 21,4

Fuente: Autor

Tomando la ecuacion Al, se calculd el factor de la disolucién (F) para cada ensayo.

a*1000

0,1*VNaqoH gastado*Eq

(Ecuacion Al)

Donde, o son los g de ftalato acido de potasio, Eq el peso equivalente de ftalato acido de potasio

(204.22) y V el volumen en ml de NaOH 0.1 N gastados en la valoracion.
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Tabla A2. Factor de disolucion.

Ensayo F
1 1,02170625
2 1,00419225
3 0,93586081
Promedio 0,9872531

Fuente: Autor

Con el valor promedio de este factor se calcul6 la normalidad exacta del NaOH dando uso a la

ecuacion A2.
Ngxacta = 0,1 % F (Ecuacion A2)

Obteniendo como resultado una normalidad de 0,0987 para el NaOH preparado.

Anexo B. Estandarizacién de Acido Acético.

La estandarizacion del acido acético se realizé mediante titulacion con el NaOH 0,1N ya preparado

y estandarizado en el anexo A, dando como resultado los datos mostrados en la tabla B1.

Tabla B1. Datos de la titulacion.

Ensayo | CH3COOH | NaOH gastado
(ml) (ml)
1 5 28,3
3 5 28,4
5 5 27,8

Fuente: Autor
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Con la ecuacion B1 se calculo la N de cada ensayo mostradas en la tabla B2, obteniendo como
resultado una Nexacta de 0,5561.

14 *C .z
C — NaOH gastado™*“Exacta del NaOH (ECU&Clon Bl)

Vsolucion acido acetico titulada

Tabla B2. Datos de la concentraciéon exacta del acido acético.

Ensayo N
1 0,55878526
3 0,56075976
5 0,54891273
NExacta 0,55615258

Fuente: Autor

Anexo C. Estandarizacion del HCI.

La estandarizacion del &cido clorhidrico se realizé mediante titulacion con el NaOH 0,1N ya
preparado y estandarizado en el anexo A, dando como resultado los datos mostrados en la tabla
CL

Tabla C1. Datos titulacion.

Ensayo HCI (ml) NaOH gastado
(ml)
1 10 10,2
2 10 9,8
3 10 10,9

Fuente: Autor

Con la ecuacion B1 se calcul6 la N de cada ensayo mostradas en la tabla B2, obteniendo como
resultado una Nexacta de 0,1016.

14 *C 1y
C — NaOH gastado™*“Exacta del NaOH (ECU&Clon Cl)

Vsolucion acido clorhidrico titulada
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Tabla C2. Concentracion exacta de acido clorhidrico.

Ensayo N
1 0,10069982
3 0,0967508
5 0,10761059
NExacta 0,10168707

Fuente: Autor

Anexo D. Patrén de calibracion medido exactamente a las mismas condiciones (Estandar de
calibracion).
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Grafica D1. Estandar de calibracion.

Anexo E. Curvas de calibracion del espectrofotometro para cada uno de los metales y
concentraciones obtenidas por el equipo.
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Calibration Curve (C# : 01)
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Figura E1. Curva de calibracion para el cromo.

Calibration Curve (C# : 01)
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Figura E2. Curva de calibracion para el Zinc.

Calibration Curve (C# : 01)
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Figura E3. Curva de calibracién para el Plomo.
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