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RESUMEN

En este trabajo se desarrollan nanomateriales adsorbentes a base de residuos
agricolas implementados a un filtro modular para la remociéon de Cré* en aguas
residuales. Los nanomateriales adsorbentes se sintetizan mediante un método de
molienda, tamizado, y pirolisis para obtener el tamafio de particula. El disefio y fabricacion
del filtro modular se desarrolla mediante un software de modelado y en una impresora 3D
respectivamente. Se evallan las propiedades morfologicas y texturales mediante
caracterizacion SBET. Se realiza la evaluacion de adsorcion tanto de los nanomateriales
aislados, asi como de los mismos implementados en el filtro modular como un sistema
completo, mediante Uv-vis, con el cual se obtienen las capacidades de remocién de los

nanomateriales y el filtro.

Palabras clave: Adsorcién, Cromo, Tratamiento de agua, Filtracion,

Nanotecnologia



ABSTRACT

In this work, adsorbing nanomaterials based on agricultural waste are
developed and used in a modular filter for the removal of Cr6+ in wastewater. The
adsorbent nanomaterials are synthesized by a method of grinding, sieving and pyrolysis
to obtain the desired particle size. The modular filter is designed and printed using
modeling software and a 3D printer. The morphological and textural properties are
evaluated by SBET. Subsequently, the adsorption evaluation of both the isolated
nanomaterials and those implemented in the modular filter as a complete system is
performed with UV-vis, which allows us to obtain the removal capacities of the

nanomaterials and the filter.

Keywords: adsorption, chromium, water treatment, filtration, nanotechnology



JUSTIFICACION

Uno de los problemas ambientales mas importantes desde el comienzo de la
revolucioén industrial ha sido la contaminacion por metales pesados. El rapido desarrollo
tecnoldgico, industrial y urbano ha llevado a un aumento de la peligrosa contaminacion
por iones de metales pesados en los suministros de agua del mundo. Debido a su
capacidad para unir proteinas, acidos nucleicos y pequefios metabolitos en organismos
Vivos, se sabe que los iones de metales pesados causan graves problemas de salud en
animales y humanos. Los metales pesados estan asociados con una variedad de
problemas y preocupaciones, uno de los mas basicos es la incapacidad del cuerpo para
metabolizar los metales. Es una fuente de contaminacion del agua que no se
descompone naturalmente, mientras que tiene efectos adversos sobre la salud humana
y el medio ambiente. Estos efectos pueden incluir el fallo de 6rganos, cancer, la
destruccion del sistema nervioso, la interrupcion de los sistemas de defensa del cuerpo
y enfermedades potencialmente mortales. Los metales pesados pueden precipitarse
fuera de sus huesos, grasa, musculos y articulaciones, causando muchas enfermedades
y dificultades[1].

Existen diversas técnicas para la remocion de metales pesados como la filtracion
por membrana, electrodialisis, osmosis inversa, nanofiltracion, ultrafiltracion, intercambio
i6nico, nanotubos de carbono, precipitacion quimica, electrocoagulacién, coagulacién-
floculacion, electrofoculacién, flotacién, fotocatalisis y adsorcion[2]. A pesar de la amplia
gama de técnicas antes mencionadas, el mayor problema con la mayoria de métodos es
qgue requieren altos costos energéticos, operacionales, dificil implementacién a gran
escala, desaprovechan gran cantidad de material, poco amigables con el medio
ambiente, y que requieren agentes quimicos que irénicamente contaminan mas de lo que
remedian(3], [4]. Debido a esto, el disefio de un filtro modular de lechos empacados con
nanoadsorbentes a base de materia de residuo agricola y sintesis de baja energia

representan una alternativa sustentable, econdmica y de facil implementacion.



ANTECEDENTES

Contaminacién del agua

En México, las descargas de aguas residuales se dividen en municipales
(abastecimiento publico urbano y rural) y no municipales (otros usos como la industria de
autoabastecimiento)[5]. Segun datos oficiales, se trata el 52,7% de las aguas municipales

y el 32% de las no municipales[6].

Segun las previsiones, para 2030 habra 9.200 millones de metros cubicos de
aguas residuales que, de ser tratadas y reutilizadas, reduciran la demanda en un 40%]7].
En 2015 se realizdé un estudio donde se muestra en la Figura 1 el nimero de aguas
residuales tratadas y no tratadas en México.

Es necesario reducir la cantidad de aguas residuales y mejorar el proceso de los
tratamientos, no solo por el bienestar social y la proteccién del medio ambiente, sino
también por razones econdmicas y de seguridad en la poblacién [8].

La reduccion de la contaminacion del agua requiere una inversion significativa
en la infraestructura utilizada para el tratamiento de las aguas residuales, lo que significa
un ahorro en los servicios médicos que deben brindarse en el tratamiento de las

enfermedades diarreicas causadas por el agua y los productos contaminados.

Invertir en la infraestructura necesaria para aumentar la capacidad de
tratamiento de aguas residuales puede generar beneficios a largo plazo al reducir la
contaminacion, el desarrollo excesivo y el costo del transporte del agua. Estos costos
aumentaran gradualmente con el crecimiento de la poblacion, especialmente en areas

urbanas, a medida que aumenta el estrés hidrico.

Se generan ahorros considerables a través del tratamiento de aguas residuales,

al liberar agua de primer uso para actividades como la limpieza y el riego, reducir la
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presién del agua y la sobreexplotacién de los acuiferos, y prevenir la contaminacion del

agua y las enfermedades, asi como ayudar al bienestar ambiental y comunitario[9].

TRATAMIENTO DE AGUAS
RESIDUALES EN MEXICO 2015

O Aguas tratadas

56.9% B Aguas sin tratamiento

Figura 1 Tratamiento de aguas residuales en México 2015 (Agua.org.mx)

Metales pesados

Los metales pesados son los principales causantes de estas enfermedades y
dafios a la salud[10]. Estos se consideran por ser elementos que contienen una masa
especifica de 5 g/cm3 o mas por lo que son 5 veces mas densos que el agua[11], [12].
Los metales pesados mantienen el metabolismo del cuerpo humano funcionando
correctamente como el cobre, que es esencial para la formacion de hemoglobina, el
metabolismo de los carbohidratos, pero si estos estan presentes en exceso, causa dafio
celular[13]. Del mismo modo, muchos metales pesados también son esenciales para las
plantas, ya que actian como cofactor, activan la reaccién enzimatica y muestran
ductilidad, conductividad y proporcionan estabilidad cationica[1].
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Sin embargo, estos metales presentes en mas de la concentracion requerida,
muestran toxicidad. Las deficiencias de metales pesados esenciales afectan la salud
humana y las productividades agricolas[14], [15], [16]. Los metales no esenciales
muestran un efecto toxico incluso a bajas concentraciones ya que no se metabolizan en
otros compuestos ni se descomponen en el medio ambiente. Debido a la aplicacién
industrial, doméstica, agricola, medicinal, tecnolégica o eventos como explosiones
volcanicas y meteorizacion de rocas, se lanzan pesados metales en el ecosistema[17],
[18], [19].

Los metales pesados son peligrosos, no biodegradables y estan presentes en el
medio ambiente durante mucho tiempo. Los metales pesados en el ecosistema forman
una cadena de contaminacion en una industria ciclica en la atmésfera, suelo, agua,

alimentos y humanos como se muestra en la figura 2 [20].

Los contaminantes de metales pesados también restringen el crecimiento de las
plantas. Los metales presentes en una mayor concentracion en el suelo, afectan la
germinacion de semillas del sistema vegetal, el crecimiento de las plantas, la produccion,

los elementos fisioldgicos, bioquimicos y genéticos[21].
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PRESENCIA DE METALES PESADOS
EN AGUAS RESIDUALES

IONES
METALICOS

Figura 2 Presencia de metales pesados en aguas residuales

Cromo Hexavalente

El cromo (Cr) es un elemento que pertenece al grupo de los metales pesados.
Su estado de oxidacion oscila entre -2 y +6, sin embargo, se encuentra en la naturaleza
en sus formas mas estables: cromo trivalente (Cr3*) y cromo hexavalente (Cré*)[22]. El
Cr3* juega un papel importante en la nutricién, por otro lado, el Cré* y sus compuestos se
utilizan ampliamente con fines industriales debido a su capacidad para impartir dureza y
resistencia a la corrosion a otros metales y darles una apariencia brillante. Estos
compuestos se encuentran comunmente en las industrias de galvanoplastia, cuero,
metalurgia, cromato, pigmentos, cemento, armas, municiones, soldadura y fertilizantes,
por nombrar sélo algunos ejemplos[23].
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A pesar de su uso generalizado, el Cré* es 100 veces mas toxico que el Cr¥*y
esta clasificado por la Agencia Internacional para la Investigacion del Cancer (IARC)
como carcindgeno del Grupo | para los seres humanos. Se han asociado varios efectos
adversos para la salud, como dermatitis, problemas de la mucosa nasal, rifiones y higado,
asi como aberraciones hematoldgicas y cromosémicas[23].

La inhalacion, y el contacto con la piel son las principales vias de exposicion
ocupacional. La frecuencia de los efectos sobre la salud de los humanos depende de la
via inicial de exposicidn. Para la exposicién no ocupacional, el sitio de exposicion mas
comun es el tracto gastrointestinal a través de agua y alimentos contaminados, se han
reportado ciertos efectos como Ulceras en la boca, indigestion, necrosis tubular aguda,

vomitos, dolor abdominal, insuficiencia renal e incluso la muerte.

De acuerdo a Bloomfield y Blum (1928), en Estados Unidos se examinaron seis
industrias del cromo y se estudia a 23 personas. Se ha informado que 14 de los
trabajadores trabajaron alli durante 2 a 7 horas al dia con manipulacion continua de &cido
cromico, debido al cual se genera Cr®* en un rango de 0,12 a 5,6 mg/m3. Estos
trabajadores sufrieron muchos problemas como tabique perforado, dafio al tejido nasal,
mucosa inflamada, hemorragia nasal y tabique ulcerado. Los 9 trabajadores restantes
reportaron s6lo mucosa inflamada porque no manipulan el cromo directamente. En
estudios recientes se ha aclarado que la Cr®* es responsable del asma, sibilancias, tos y

otros problemas respiratorios[22].

En 1987, B. Sjogren seleccion6 un grupo de 234 soldadores que trabajaban con
acero inoxidable y estaban expuestos a altas concentraciones de cromo. Segun un
estudio anterior, la exposicion de estos soldadores al cromo hexavalente superaba a
menudo los 20 pg/m3. También se selecciond otro grupo compuesto por 208 soldadores
de cadenas expuestos a bajas concentraciones de cromo. Los participantes de ambos
grupos habian soldado durante al menos cinco afios entre 1950 y 1965 y fueron seguidos
de su mortalidad hasta diciembre de 1984. Cinco muertes debidas a tumores pulmonares
ocurrieron entre los soldadores expuestos a altos niveles de cromo. Esta cifra es

significativamente mayor que la muerte entre soldadores expuestos a bajos niveles de
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cromo. Por tanto, la exposicion a los humos de soldadura de acero inoxidable podria estar

asociada con una mayor incidencia de tumores pulmonares[24].

En 1989, se realiz6 un estudio por la Universidad Nacional Autbnoma de México
para determinar el impacto ambiental de los residuos de Cr de una planta procesadora
de mineral de cromo (Cromatos de México) sobre la poblacién humana que habita en los
alrededores. Los resultados de este estudio proporcionaron la primera evidencia
cuantitativa de la transferencia de Cr a la atmédsfera, al suelo y posteriormente al agua
subterranea. Las concentraciones atmosféricas de Cr oscilaron entre 0,25y 0,39 ug m-
3, siete veces mas que la concentracion encontrada en el area de control. La mayoria de
las muestras de agua de pozo (90%) tenian una concentracion de Cr superior al limite de
agua potable de 0,05 mg L. La alta concentracién de Cr en el ambiente podria ser
responsable de la alta concentracién de este metal en orina (18,6 ng mL™) y cabello (4,3
ug g?1) encontrada en los habitantes de esta zona contaminada. Estos resultados se
compararon mediante analisis estadistico (prueba de rangos con signo de Wilcoxon) con

los de los habitantes de una zona libre de Cr.

Se encontré una diferencia significativa de p < 0,01 entre estas dos poblaciones.
En relacién con las concentraciones promedio en cabello (1.4 ug g*) y orina (2.0 a 6.0 ng
mL-1), que se consideran normales para una poblacién no expuesta en Estados Unidos,
entre el 70 y el 80% de los residentes en las zonas urbanas mexicanas, la zona industrial

tuvo niveles mas altos.

La alta concentracion de Cré* en la orina encontrada en los trabajadores de la
planta procesadora de mineral de cromo muestra la falta de un sistema eficiente de
control de la contaminacién. Por lo tanto, los niveles de Cré* encontrados en la orina y el

cabello pueden usarse como indicadores de exposicion ambiental[25].

La poblacion general puede estar expuesta a diversas fuentes de contaminacion
por cromo hexavalente, asi como el personal que trabaja en industrias como la
galvanoplastia, la peleteria, la metalurgia, los pigmentos de cromato, el cemento, las

armas y municiones, etc. que corren un mayor riesgo debido a una mayor exposicion al
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metal. Estos hechos remarcan la importancia de desarrollar un sistema sustentable y

eficaz capaz de remover este contaminante.

Regulacion oficial mexicana de contaminantes en aguas residuales

La norma NOM-001-SEMARNAT-1996 es la norma que establece los limites

maximos permisibles de contaminantes para las aguas residuales tratadas que se reusen

en servicios publicos, con el objetivo de proteger el medio ambiente y la salud de la

poblacion, asi como los procedimientos de identificacion, clasificacion y listado de

residuos peligrosos; Los limites maximos permisibles de contaminantes para las aguas

residuales son establecidas en la Tabla 1. Esta norma es de observancia obligatoria para

las entidades publicas responsables de su tratamiento y relso[26].

Tabla 1 Limites mdximos permisibles para metales pesados en agua segun la norma 003-ECOL-1997.

Rios Embalses Aguas Suelos
costeras (ppm)
Metal Riego, uso Riego, uso (ppm)
urbano urbano
(ppm) (ppm)
Cobre 4-6 4-6 4 - 4-6
Niquel 2-4 2-4 - 2-4
Plomo 05-1 05-1 05-1 02-04
Zinc 10-20 10-20 10-20 10-20
1
Cromo 1-15 1-15 1-15 15
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Sistemas de filtracién

La clasificacion de las tecnologias para el tratamiento de metales pesados en
aguas residuales depende de diferentes factores, se clasifican en tecnologias

comunmente utilizadas para remover estos contaminantes en la Figura 3 [2].

INTERCAMBIO
IONICO

PRECIPITACION
QuiMIicA

FILTRACION POR

ELECTRO-
COAGULACION

ADSORCION SISTEMAS DE
FILTRACION
\ COAGULACION-
FLOCULACION
FOTOCATALISIS
. ELECTRO-
FLOTACION FLOCULACION

Figura 3 Sistemas de filtracion de metales pesados en aguas residuales

La filtracion por adsorcion puede eliminar una amplia variedad de contaminantes
con alta capacidad, cinética rapida y selectiva segun el adsorbente, y su rendimiento
también depende del adsorbente, principalmente debido a su estructura fisica[27].

Materiales como carbon activado, arcillas, biopolimeros, zeolitas, perlas de silice

y residuos vegetales o lignoceluldésicos son algunos de los adsorbentes, generalmente

con diferentes procesos de modificacion quimica, comunmente utilizados para eliminar

colorantes i6nicos, sustancias radiactivas y otros contaminantes organicos e inorganicos
muy importantes como los metales pesados|[28].
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Se ha demostrado que los adsorbentes a base de residuo agricola eficaces para
la eliminacién de metales pesado debido a su area de superficie porosa que varia de 500
a 1.500 m?/g y la presencia de un amplio espectro de superficies funcionales[29].

Filtro modular

La filtracidbn consiste en la remocion de particulas suspendidas y coloidales
presentes en una suspensién acuosa que escurre a través de un medio poroso. En
general, la filtracion es la operacion final que se realiza en una planta de tratamiento de

agua de calidad coincidente con los patrones de potabilidad.

El filtro modular o lechos empacados son componentes que se adicionan dentro
de un artefacto tipo columna con el objetivo de retener y remover sustancias toxicas en
el tratamiento de aguas como se observa en la Figura 4. Previo a la colocacién de los
lechos, se les hacen pruebas de adsorcion por medio de agitacién constante de una
solucion que contiene tanto el adsorbente como el adsorbato hasta que alcancen el
equilibrio.

En la industria, una columna empacada es un tipo de lecho empacado que se
utiliza para realizar procesos de separacién, como la adsorcion, y la destilacion. Una

columna empaquetada es un recipiente a presion que tiene una seccibn empaquetada.

El empaque se puede llenar aleatoriamente con objetos pequeiios o, de lo
contrario, puede ser un empaque estructurado disefiado especificamente. Los lechos
empacados también pueden contener particulas de catalizador o adsorbentes, como

granulos de zeolita, carbon activado granular, etc.

La ventaja de usar un reactor de lecho empacado es la mayor conversion por
peso de catalizador que otros reactores cataliticos. La conversion se basa en la cantidad

de catalizador sélido en lugar del volumen del reactor. Este método resulta practico y
18



eficaz en aplicaciones industriales donde generalmente se trabajan bajo condiciones

continuas|[30].

- IE#

Figura 4 Disefio de un filtro con lechos empacados

Nanoadsorbentes a base de residuo agricola

La naturaleza del adsorbente es un factor muy importante en el proceso
de adsorcion, donde el adsorbente determina la eficiencia, versatilidad y economia
del proceso de adsorcion. Aunque los adsorbentes tradicionales como el carbén
activado, los minerales arcillosos, los materiales quelantes y el quitosano/zeolita
natural pueden eliminar los cationes de metales pesados del agua o las aguas
residuales, algunas propiedades, como la baja capacidad de adsorcion, pueden
reducir su eficiencia en las aplicaciones. Durante la ultima década, los
nanomateriales, es decir, sustancias con tamafios de particulas entre 1 nmy 100
nm, se han utilizado para sortear las deficiencias de los adsorbentes tradicionales
[28].
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Los nanomateriales son adsorbentes efectivos debido a su area de
superficie muy grande, multiples sitios de adsorcién, distancia de difusiéon corta,
tamafio de poro ajustable y quimica superficial. La forma y morfologia de los
nanoadsorbentes también juegan un papel muy importante en su desempefio y
eficiencia. Se han disefiado varias morfologias debido al delicado equilibrio entre
la energia de las cargas polares, el area superficial y la deformacion elastica. Estas
propiedades quimicas y fisicas aumentan su aplicacion como adsorbentes en

comparacion con los adsorbentes tradicionales [29].

Ademas, las propiedades intrinsecas de la superficie, la composicion
intrinseca, el tamafio aparente y la funcionalizacién externa de los materiales
nanoadsorbentes influyen en gran medida en las propiedades materiales, fisicas
y quimicas. Sin embargo, la naturaleza y distribucion de los sitios activos de
superficie, el tipo y numero de grupos funcionales de los materiales
nanoadsorbentes conducen a explicar el comportamiento y las propiedades de los
materiales nanoadsorbentes tales como la ubicacion de la mayoria de los atomos
en la superficie, area superficial alta, actividad quimica alta, capacidad de

adsorcion alta y energia de unién superficial alta [30].

Se estan eliminando los metales pesados de las soluciones acuosas y se
esta estudiando una amplia gama de desechos agricolas para determinar las
condiciones Optimas apropiadas. Sin embargo, se han propuesto e investigado los
desechos agricolas producidos localmente con una capacidad significativa de
union de contaminantes como una alternativa a los adsorbentes mas costosos.
Debido a la presencia de grupos carboxilo, carbonilo e hidroxilo en la superficie de
los residuos agricolas, pueden utilizarse como adsorbentes para la eliminacion de

metales pesados [31].
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El uso de residuos agricolas como adsorbentes de metales pesados es
beneficioso para el tratamiento de aguas y aguas residuales y la gestion de
residuos. En la Figura 5 se muestran las categorias de residuos agricolas. El uso
de desechos agricolas como adsorbentes de metales pesados ha resultado util.
Los residuos agricolas se producen en grandes cantidades, pero no tienen valor

desde una perspectiva financiera [32].
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Figura 5 Diferentes tipos de residuos agricolas

El residuo agricola se compone principalmente de lignina, celulosa, hemicelulosa
y algunas proteinas que las convierten en bioadsorbentes efectivos para cationes de
metales pesados debido a sus grupos hidroxilos y amino que forman puntos de quelacion.
Varias biomasas investigadas para su posible aplicacion en el tratamiento de aguas
residuales para la eliminacion de metales pesados incluyen tanto la cascara de naranja,

cacahuate y residuo de girasol[31], [32], [33].
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Cascara de naranja

La cascara de naranja es uno de los residuos de biomasa mas valiosos. A nivel
mundial, las naranjas representan el 75% de todos los citricos y México es uno de los
principales productores. Segun el reporte de pérdidas y desperdicios de alimentos de
México del Banco Mundial, al afio se desperdician 927 mil toneladas de naranja (es decir,
se pierde el 22.3% de la naranja que se produce)[34]. Asi mismo, segun la Organizacion
para la Alimentacion y la Agricultura (FAO), la produccién anual a nivel mundial de naranja
en 2010 se proyectd en 66,4 millones de toneladas, lo que se traduce en
aproximadamente 32 millones de toneladas de cascaras como desperdicio[35]. La gran
cantidad de cascaras de naranja resultantes es el motivo por el que las utilizamos como
materia prima en este proyecto. Las cascaras de naranja estan compuestas
principalmente por celulosa, hemicelulosa y lignina[36]. Dado que se cree que los sitios
de unién activos de los metales son los grupos funcionales hidroxilo y carboxilo de la
celulosa, la cascara de naranja ha demostrado ser muy prometedora para mejorar la

capacidad de remocién de metales pesados en aguas residuales[37].

Cascara de cacahuate

Las cascaras de cacahuate son una biomasa sostenible, de bajo costo y
abundantemente disponible. En 2017 se estimd que se produjeron 45 millones de
toneladas de cacahuate en todo el mundo. Dado que las cascaras representan entre el
21% y el 29% del peso total del cacahuate, en 2017 se produjeron al menos 9,4 millones
de toneladas[38]. En 2021 en México, La Secretaria de Agricultura y Desarrollo Rural
informo6 que al término del presente ciclo agricola se estima que la produccién nacional
de cacahuate superara las 100 mil toneladas[39]. Las cascaras de cacahuate constan de
cuatro componentes estructurales principales. Estas cuatro capas son el pericarpio, el
exocarpio, el mesocarpio y el endocarpio, dispuestos en orden de las capas mas externas
a las mas internas. Juntas, estas capas contienen diferentes proporciones de materiales

celulésicos como lignina, celulosa y hemicelulosa, las cuales se ha demostrado que
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tienen afinidad por cationes metalicos debido a sus grupos funcionales, por tanto,

proporciona un material absorbente de bajo coste[38].

Mecanismos de adsorcion

Explorar nuevos adsorbentes para obtener sistemas de adsorcion ideales
requiere establecer una relacién de equilibrio de adsorcion adecuada, lo que se considera
una necesidad absoluta para predecir los parametros de adsorcidbn y comparar
cuantitativamente el comportamiento de los adsorbentes en diversas condiciones

experimentales[40].

Isotermas de adsorcion

Las isotermas de adsorcion se pueden utilizar para describir el mecanismo de
accion que se produce entre la superficie adsorbente y los iones de metales pesados. A
una temperatura y pH dados, una isoterma de adsorcion mostrar cuanto adsorbato se
elimina de una solucién acuosa cuando el sistema esta en equilibrio por unidad de

masal41].

Predecir isotermas adecuadas para el estado de equilibrio de un sistema de
adsorcioén es el paso mas critico en la optimizacion y el disefio de procesos de adsorcion,
adsorbato y adsorbente. Los parametros fisicoquimicos y termodindmicos para varias
isotermas ayudan a explicar el mecanismo de adsorcion, la calidad de la superficie del

adsorbato y la afinidad[42].

Una isoterma de adsorcion relaciona la cantidad de material adsorbido con la
concentracion de adsorbente a una temperatura constante. Las isotermas de Langmuir y
Freundlich, también conocidas como isotermas tedricas de dos parametros, son las

isotermas mas utilizadas en el estudio de sistemas de fase liquida/soélida[43].

23



Cinética de adsorcion

El estudio de la cinética de adsorcion contribuye al desarrollo de sistemas de
adsorcién. Esto aclara la tasa de adsorcion y el mecanismo de adsorcion. La cinética de
adsorcién es un aspecto clave que determina la eficiencia de los adsorbentes, como
factor fisico, regula el proceso de difusion definiendo la tasa de adsorcion. La cinética
también explica cuanto tiempo permanece el adsorbato en la interfaz de solucion sélida.

Los programas secuenciales o paralelos pueden variar la tasa de adsorcién[44].

HIPOTESIS

La incorporacién de nanoestructuras en las fases de un sistema de filtro modular,

mejorara la eficacia en la remocién de Cré* en los efluentes acuosos.

OBJETIVOS

Desarrollar un filtro modular empaquetado en etapas con nanomateriales

adsorbentes, capaz de remover Cré* en aguas residuales.

Objetivos particulares

a) Realizar una sintesis para la obtencion de nanomateriales adsorbentes.
b) Determinar las caracteristicas de morfologia y tamafio de los materiales.
c) Analizar la capacidad de remocion de cada nanomaterial.

d) Disefio y fabricacién de un filtro modular a través de la técnica impresion 3D.

METODOLOGIA

Se llevaran a cabo sintesis de 3 nanomateriales adsorbentes a base de residuo
agricola (cascara de cacahuate y cascard de naranja) para posteriormente

implementarlos al filtro modular a desarrollar. A continuacion, se describira a detalle la
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sintesis de los nanomateriales la cual se seguird el mismo procedimiento para los 3

materiales a tratar.

Sintesis de nanoadsorbentes

La figura 6 muestra un diagrama de flujo donde muestra como los
nanomateriales adsorbentes se sintetizaran a partir de un tratamiento térmico a 3
materiales procedentes de residuos agricolas (cascara de cacahuate, y céscara de
naranja). Estos seran recolectados en mercados locales de la ciudad de Querétaro, se
lavaran para eliminar polvo, tierra, insectos y materia no deseada; se cortaran para
posteriormente realizar la deshidratacion, se calentaran en un horno a 50°C por 2 dias,
se les realizard la molienda y tamizado nimero 100 para obtener el tamafio deseado y
eliminar fibras y particulas grandes, finalmente se le sometera a tratamiento térmico en

un horno de conveccién a 300°C por 2 horas con una rampa de 2.5°C/min.

[ Nanoadsorbentes J

|

[ Se trocea el residuo ]

Temp. \ R PRSI IR —— ] Por 2
50°C Se deja secar dias
l Se muele I

| Se tamiza I

Pirolisis en horno
de conveccidn

Figura 6 Diagrama de flujo para la sintesis de nanoadsorbentes
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Preparacién de muestras para analisis uv-vis

Se prepararan los diferentes nanomateriales adsorbentes (cascara de
cacahuate, tallo de flor de girasol y cadscara de naranja). Se pesara 0.5 gramos de cada
material y se pondrd en contacto con 0.03 L del agua estandar de Cr®* a diferentes
concentraciones (1, 10, 20, 30, 40, 50 y 60 ppm) y en agitacion constante durante media

hora.

Desarrollo del filtro modular

El filtro se desarrollard a base del diagrama de la figura 7, mediante una
impresion 3D utilizando filamento tipo PETG. El filtro sera modelado en 3D mediante el
software SolidWorks. Los parametros de impresion a utilizar se describen a continuacion:

e Resolucion: 0.2mm

e Grosor de pared: 0.8mm
e Grosor de capa: 1.2mm
e Relleno: 35% tipo giroide

e Velocidad de impresiéon: 45mm/s

Posterior a la impresién, se implementaran los diferentes nanoadsorbentes a

)

Impresion de
mddulos en 3D

Montar los
materiales
Fluir el agua
contaminada
l Ana?lzare agua ]

Figura 7 Diagrama de flujo para el desarrollo del filtro modular

cada uno de los médulos.
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Filtraciéon

Para llevar a cabo la filtracidbn se hara una disolucion de la muestra madre de cromo

total. Posteriormente se procedera a filtrar del agua residual y dejarla fluir hasta filtrar toda el

agua.

Recursos
Equipos

e Impresora 3D de Creality3D mejorada Ender-3 V2
e Horno de calentamiento convencional

e Tamiz de malla 100

e Centrifugadora

e Horno de conveccion

e Parrilla eléctrica con agitacién magnética

e Agitador magnético

e Vaso de precipitado

e Crisol

Quimicos de laboratorio

e Estandar de Cré*

e Agua desionizada

e Papelfiltro

e Tubos Ependorf

e Tiras para medir PH
e Termometro

Renovables

e Cascara de cacahuate
e Cascara de naranja

Agua

e Disolucién de agua destilada con estandar de Cré*
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RESULTADOS Y DISCUSION

Andlisis termogravimétrico

Se llevo a cabo un analisis termogravimétrico del material de cascara de naranja

y cascara de cacahuate a fin de obtener la temperatura a la cual se degradan los grupos

funcionales de los adsorbentes.

100

90
80
70

60

Masa %

30

10

Andlisis tervogravimeétrico de cascara de naranja

50

40

20

- Masa
\f ‘|= Hemicelulosa Derivada
Celulosa
Agua _
| Lignina
— = L $
| L & N TR TR . B L
100 200 300 400 500 600 700

Temperatura (°C)

Figura 8 Andlisis termogravimétrico de la cascara de naranja
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El resultado del analisis TGA de la cascara de naranja se muestra en la figura 8.
Durante la primera pérdida de peso fue entre la temperatura de 50 y 120 °C
correspondiente a la perdida en peso de agua, aceites y pigmentos. La mayor cantidad
de degradacién se presente entre las temperaturas de 120 y 270 °C. Esta temperatura
corresponde a la degradacion de hemicelulosa y celulosa en la estructura de la naranja.
Durante la tercera fase de degradacion vista entre 270 y 350°C existe la perdida de
lignina. No hay perdida significativa arriba de 450°C, esto por la presencia de moléculas
de carbono inertes que usualmente son inalteradas a altas temperaturas. Esto confirma
que el material puede ser tratado facilmente a bajas temperaturas, lo que conlleva a una

obtencion de estructuras definidas de una manera mas controlada.

Analisis termogravimétrico de cascara de cacahuate
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Figura 9 Andlisis termogravimétrico de cascara de cacahuate

29



La figura 9 muestra como la cascara de cacahuate pudo mantenerse
relativamente estables hasta casi 200 °C, momento en el que la curva de porcentaje en
peso comienza una transicion a una curva mucho mas pronunciada. El pico maximo de
degradacion de la cascara de cacahuate fue 340 °C. Se utilizé la curva de peso derivada
de la ciscara de cacahuate para identificar los componentes clave de la biomasa durante
el proceso de degradacion. Tras un analisis mas detallado de esta curva, se observo que
habia tres zonas de pérdida de masa especificas, de 50 °C a 225 °C, 225°C a 340 °Cy

340 °C 416 °C que explicaban la descomposiciéon de hemicelulosa, celulosa y lignina,
respectivamente.

Espectroscopia infrarroja

Se realiz6 una espectroscopia infrarroja (FTIR) con el objetivo de identificar los
grupos funcionales de los materiales organicos, cada uno tratado con un método de
pirdlisis a 200 °C y 250 °C.
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Figura 10 IR de cascara de naranja pulverizada en su estado natural
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El espectro IR de cascara de naranja en su estado natural mostrado en la figura
10 coincide con lo reportado en trabajos publicados[45], [46], [47]. La banda ancha
mostrada en la region de 3600 a 3000 cm* est& asociada con la vibracion de los grupos
hidroxilos. Estos grupos OH se encuentran presentes en compuestos poliméricos como
fenoles presentes pectina y celulosa en la cascara de la naranja. La banda en 2900 y
1300 cm* son presentadas debidas a la vibracion de CH, CHz2 y CHs, de las cadenas
alifaticas, las cuales corresponden a la estructura de la lignina. La banda en 1750 y 1600
cm corresponden a C=0 y C=C respectivamente, la cual esta Ultima corresponde a la
presencia de anillos aromaticos en la estructura de la lignina. Finalmente, la banda de
1000 cm corresponde a los grupos C-OH y C-OR presentes en algunos carbohidratos y

polisacaridos.
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Figura 11 IR de cascara de naranja calcinada a 200 °C
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El andlisis IR de la cascara de naranja calcinada a 200 °C mostrado en la figura
11 muestra un espectro similar a la naranja natural, el primer cambio esta en la
disminucién de la banda de hidroxilos en el rango de 3600 a 3000 cm™, esto debido a la
eliminacion de estos grupos funcionales durante el tratamiento térmico, el siguiente
cambio notorio que se puede observar es en el aumento de las sefales de C=0, CHz,
CHs y C=C, debido al aumento de concentracion de estos grupos en el material al

degradarse otros grupos funcionales como el C-OH y C-OR por el tratamiento térmico.
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Figura 12 IR de cascara de naranja calcinada a 250 °C
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La figura 12 muestra un analisis IR muy similar al de la naranja calcinada a 200
°C. Solo se muestra una disminucién en la banda de 2900 cm. Este andlisis demuestra
gue a pesar de calcinarse la muestra a 250 °C aun se conservan los grupos funcionales

asociados a la lignina.
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Figura 13 IR de cascara de cacahuate pulverizada en su estado natural

El espectro IR de cascara de cacahuate en su estado natural mostrado en la
figura 13 coincide con lo reportado en trabajos publicados[48]. La banda mostrada en
3300 cm! determina la presencia de vibraciones de estiramiento OH debido a los enlaces

de hidrégeno en las macromoléculas poliméricas como la celulosa, la lignina y la pectina.
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La banda en 1600 cm™ representa vibraciones de estiramiento del enlace C=0
de los grupos carbonilo de la lignina. En 1460 cm! se encuentran vibraciones C-H las
cuales se deben a las porciones alifaticas de lignina. Finalmente, en el pico de 1030 cm-
! se encuentran las vibraciones C-OH cuyo grupo se encuentra en la celulosa y

hemicelulosa.
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Figura 14 IR de cascara de cacahuate calcinada a 200 °C

En el analisis a la cascara calcinada a 200 °C en la figura 14, muestra un

comportamiento similar al de la naranja calcinada, la banda de 3600 a 3000 cm™! mostro
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una disminucién, esto debido a la degradacion de grupos hidroxilo, asi como la
degradacion de los grupos carbonilo. La banda de 1450 cm™ de los grupos CH muestra
un aumento en su sefial debido a la degradacion de los demas grupos, aumentando su

intensidad.
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Figura 15 IR de cascara de cacahuate calcinada a 250 °C

La figura 15 muestra como siguen conservandose los grupos funcionales
asociados a la lignina a pesar de aumentar el tratamiento térmico del material a 250 °C y

no haber un cambio significativo en las bandas.
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Andlisis Uv Vis

Se le realizo un andlisis de espectrofotometria ultravioleta-visible a la cascara de

naranja y cacahuate a fin de obtener la banda caracteristica de cada material.
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Figura 16 Andlisis espectrofotométrico ultravioleta-visible de cascara de naranja

El espectro de absorbancia UV-Vis de la cascara de naranja en la figura 16
muestra sefales particulares de fendlicos en Amax 334 nm que se deben a la transicion
localizada dentro del sistema de anillos, mientras que otra absorbancia a 283 nm se debe
a la transicion relacionada con el anillo de benzoilo del sistema, lo que demuestra que
obtenemos las sefales de cascara de naranja reportadas en la bibliografia[49].
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Uv-vis Cascara de cacahuate
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Figura 17 Andlisis espectrofotométrico ultravioleta-visible de cascara de cacahuate

El andlisis espectral en la figura 17 indicd que se observé excitacion electronica
a Amax = 322 nm, tal como se reporta en la bibliografia de la sefial caracteristica de la

cascara de cacahuate[50].
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Determinacién de la curva de calibracién

Para realizar las pruebas de cinéticas de remocion, primero se procede a realizar

una curva de calibracion de acuerdo a la metodologia propuesta, con el fin de poder

obtener una extrapolacion lineal de la concentracién obtenida en los experimentos de

cinética de remocion.
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Figura 18 Espectroscopia Uv-vis obtenida de alicuotas de diferente concentracion de Cromo hexavalente
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En la figura 18 se muestra el andlisis de espectrofotometria ultravioleta-visible
realizado a diferentes alicuotas de diferente concentracion de cromo hexavalente, en la

cual se obtuvo su sefial caracteristica de longitud de onda a los 365 nanémetros.
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Figura 19 Ajuste lineal de la curva de calibracion

Posterior a obtener los datos de absorbancia, se realizo un ajuste lineal para
poder obtener la ecuaciéon de la recta la cual se muestra en la figura 19. Despues de
realizar el tratamiento matematico, se obtuvo la ecuacion 1 de la recta que se ajusta a la

curva de calibracion:
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_ y—0.00539
X = 770.00593

Ecuacion 1 Ecuacion de la recta obtenida a partir de la curva de calibracion

“en [{Fgt)

Donde “y” es la absorbancia obtenida, y “x” es la concentracién a determinar.

Cinética de remocion

Una vez obtenida la ecuacion de la recta se procedio a obtener las graficas de

cinética de remocion de cada uno de los materiales (NN, NC, CN, y CC). Las pruebas se

llevaron

Porcentaje de remocion (%)
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a cabo por 120 minutos a diferentes concentraciones del ion cromo hexavalente.

Remocién de Cr®* de naranja natural
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Figura 20 Cinética de remocion de cromo hexavalente de cascara de naranja natural
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La figura 20 muestra que la mayor eficiencia de remocién de iones Cr®* se logr6
a los 5 minutos para las concentraciones de 20ppm y 30ppm. Esto posiblemente a un
efecto de sobresaturacion de la concentracion de iones, lo cual afecto el tiempo y
eficiencia de remocion, el cual se ve reflejado en los valores de constante cinética
obtenidos de este material, ya que se asocian con su comportamiento de remocién. A los
120 minutos se logro la mayor eficiencia de remocion para las concentraciones de 40ppm,

50ppm y 60ppm.

Remocion de Cr* de naranja calcinada
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Figura 21 Cinética de remocion de cromo hexavalente de cascara de naranja calcinada
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En la figura 21 se muestra como la mayor eficiencia de remocion de todas las
concentraciones del ion cromo se alcanzé a los 5 minutos y se mantuvo constante durante
todo el tiempo de contacto. Esto ya que los sitios activos de adsorcién aun no se saturaron
con la concentracion de cromo a la que se expuso el material, generando un

comportamiento de remocion constante.
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Figura 22 Cinética de remocion de cromo hexavalente de cascara de cacahuate natural

En la figura 22 el mayor porcentaje de remocién de todas las concentraciones se

obtuvo a los 5 minutos y posteriormente hubo una decaida a lo largo del tiempo. Esta
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decaida en el porcentaje de remocion se puede deber a una desorcién de los iones

Cromo en el material.

Remocion de Cr®* de cacahuate calcinado
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Figura 23 Cinética de remocion de cromo hexavalente de cascara de cacahuate calcinado

En la figura 23 se aprecia un comportamiento similar en todas las
concentraciones dando una mayor eficiencia a los 5 minutos, posteriormente se mantuvo
constante a lo largo del tiempo a excepcion de las 60ppm en la cual empez6 a decaer a
los 60 minutos. Similar a la naranja calcinada, este comportamiento se puede deber a la

alta cantidad de sitios activos disponibles lo que permitio un comportamiento constante.
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Constantes de cinética de remocioén

Para obtener las constantes de cinética que se muestran en la tabla 2 se
utilizaron ecuaciones a partir de los datos obtenidos en las cinéticas de remocioén de los

materiales.

Tabla 2 Constantes de cinética de remocion de los distintos materiales

Materiales kc
N N 51.2821 2.8261
NC 163.934 0.6703
CN 144.928 0.1966
CccC 270.27 0.3033
Donde:
_ 1 _ b
kc = > YK = —

Ecuacion 2 Ecuaciones para obtener las constantes de cinética de remocion

Las constantes b y m de la ecuacion 2 fueron obtenidas a partir de la ecuacion
de la recta generada de los datos de cinetica de remocion realizados previamente. Donde
kc es una constante que determina que entre mas alto el valor, a mayor velocidad adsorbe
el material, mientras que K evalua que entre mas bajo sea el valor mas deficiente sera su

adsorcion.

Al realizar el analisis de los parametros cineticos de las reacciones se obtuvieron
valores particulares para cada caso donde se sugiere que el comportamiento visto en la
remocion de cré* se comporta como una cinetica de Langmuir-Hinshelwood, Esto podria
justificar los valores de remocion que se obtuvieron cercanos al 80%, lo cual al hacer el

analisis de estos valores nos esta diciendo que tienen gran afinidad para adsorber pero
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deficientes al momento de desorber, este comportamiento ayuda al proceso de remocién

pero satura el sistema cuando llega cercano al 80%.

Andlisis Uv vis en muestras sélidas

Para detemerminar que hay una relacién de interaccion entre el ion cromo

hexavalente y la cascara de naranja y cacahuate se realizo un estudio de

espectrofotometria uv vis

Espectroscopia Ramman

Espectroscopia Ramman a naranja calcinada (NC)

Intensidad (u.a.)

0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500

Desplazamiento Raman (cm™)

Figura 24 Andlisis Ramman a muestra de naranja calcinada en contacto con Cromo hexavalente

En la figura 24 se puede observar el analisis de espectroscopia Ramman

realizado en la muestra de naranja calcinada en contacto (NC Cr¢*) y sin contacto (NC).
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En la regién de desplazamiento de 100 a 200 cm* se pueden observar 3 sefiales
caracteristicas del cromo hexavalente en 100, 150y 200 cm™, lo que demuestra que hubo

una retencion del ion cromo por parte de la naranja calcinada.
Isotermas de adsorcion
Se realiz6 un analisis SBET para determinar el tamafio de poro, area superficial,

e isoterma de adsorcion de los materiales. El andlisis se llevé a cabo en temperatura

ambiente en una atmosfera Nitrogenada.

Isoterma de cascara de naranja calcinada
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Figura 25 Isoterma de adsorcion de cascara de naranja calcinada
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Para la cascara de naranja calcinada mostrada en la figura 25 se obtuvo una
isoterma del tipo V ya que este tipo de isotermas son convexas al eje de la presion
relativa, también son caracteristicas de interacciones débiles entre el adsorbato y
adsorbente, aunque probablemente esto se deba a que el adsorbato es nitrégeno el cual
es un gas inerte. El ciclo de histéresis corresponde al tipo C la cual es caracteristicas de

materiales poros esferoidales, pero con entradas de diferentes tamafnos.

Isoterma de cascara de cacahuate calcinada
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Figura 26 Isoterma de adsorcion de cascara de cacahuate calcinada

En el caso de la cascara de cacahuate mostrada en la figura 26 se obtuvo una
isoterma del tipo V muy similar a la de la cascara de naranja, demostrando que tienen

caracteristicas de adsorcion y desorcién similares, asi como su ciclo de histéresis.
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El resumen de los tamafios de poro de los materiales se muestra en la tabla 3

Tabla 3 Tamario de poros de cascara de naranja y cacahuate calcinada

-FI;gI\FgéNO DE NARANJA CALCINADA CACAHUATE CALCINADO
Superficie adsorcion 1.062 m3/g 10.426 m3/g
Superficie desorcion 0.9938 m3/g 10.2543 m3/g
Volumen adsorcion 0.008130 cm?/g 0.040168 cm?3/g
Volumen desorcion 0.007974 cm?3/g 0.038960 cm?3/g
Diametro adsorcion 30.6279 nm 15.4107 nm
Diametro desorcion 32.0960 nm 15.1974 nm

En la tabla se pueden observar los tamafios de poro de ambos materiales, los
cuales son de gran superficie, demostrando que el tratamiento térmico logré conseguir
una gran area superficial de poros logrando a su vez una mayor cantidad de sitios activos

donde interactuar adsorbiendo el ion Cr*S.

Andlisis estadistico ANOVA

Se realiz6 un estudio estadistico para determinar cudles son las variables que

representan una mayor significancia para la remocion del ion cromo hexavalente.
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Figura 27 Comparacion de contrastes de la cinética de remocion

Como se puede observar en la figura 27, hay 3 factores de significancia, el
tiempo, concentracién y el material. En el tiempo, se muestra que todos los valores del
tiempo por encima de 0 minutos tienes una significancia positiva, es decir, favorecen la
remocion de cromo hexavalente. En la concentracion, se puede observar que a
concentraciones de 20 y 40 ppm es donde menos tiene significancia, es decir, el sistema
se ve menos favorecido. Finalmente, en el tipo de material, todos a excepcion de la

cascara de cacahuate natural tienen una significancia positiva con respecto a la media.
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Tiempo*Material effect plot
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Figura 28 Efectos de los factores en la cinética de remocion

En la figura 28 se muestran las diferentes condiciones en la que los materiales

son significativos al momento de realizar la cinética de remocién. En el factor del tiempo,

los materiales calcinados no demostraron tener significancia a través del tiempo para la

remocién, mientras que para los materiales en su estado natural si presentan un cambia

significativo a lo largo del tiempo.

En el caso de la concentracibn, nuevamente los materiales calcinados

demostraron no tener una significancia al momento de aumentar la concentracion del ion

cromo hexavalente, demostrando un comportamiento de alto espectro de adsorcion,

mientras que para los materiales naturales si cambia drasticamente su significancia en

funcién de la concentracion del ion.
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Desarrollo del filtro modular

Para la impresion del filtro modular, se tuvo que disefiar primero todas sus

medidas como se muestra en la figura 29 y 30 mediante el software de modelado 3D

SolidWorks.
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Figura 30 Modelado 3D del filtro modular

Una vez impreso el filtro mediante una impresora 3D se procedié a ensamblar y

unir cada uno de los modulos del filtro como se muestra en la figura 31.

Figura 31 Filtro modular ensamblado post impresion
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Conclusiones

Mediante el método de sintesis propuesto se logré obtener un material
nanoestructurado con caracteristicas propias de un material adsorbente lo cual se
comprobd mediante el andlisis Uv-vis ya que se obtuvieron las sefales caracteristicas de
los materiales previamente reportados, con esto se valida que se logré obtener la
composicion esperada; adicional a esto, mediante el analisis SBET se comprobd que las
caracteristicas morfolégicas del material cumplen con los valores de tamafio de poro que

se esperan para un material con estas caracteristicas.

Como se menciond el material cumple con las caracteristicas morfologicas que
se esperan ya que cumple con el tamafo de poro de 15 y 30nm para los materiales de
cascara de cacahuate y naranja calcinada respectivamente, a su vez, se obtuvieron
valores de superficie de 10 y 1m?/g para cada caso, estos valores obtenidos validan que
tiene caracteristicas deseadas para un material nano adsorbente. Por otra parte,
mediante el andlisis de las isotermas de adsorcion las cuales fueron del tipo V, que son
asociadas a materiales mesoporosos con un rango de tamafio de poro de 2 a 50nm, que

acorde a la literatura, son tamafos eficientes para adsorcion en estos materiales.

Se realiz6 el analisis de remocién obteniendo los mejores resultados para los
materiales que tienen el proceso de calcinacion, las cuales alcanzaron valores de
remocién cercanas al 80%. Complementando con el analisis cinético, estos materiales
demostraron tener unas mejores capacidades para el proceso de remocion, ya que
respecto a los valores de constante cinética estos materiales cumplen con la propiedad
de tener una buena adsorcion, pero una desorcién deficiente; estas caracteristicas son

deseables en materiales para la eliminacion de metales pesados.

Se logré generar un filtro modular realizando un plano del disefio con las medidas
adecuadas para su funcionamiento, el cual se llevd a cabo su modelamiento 3D
asignando todas las medidas del esquema previo para imprimirlo mediante la técnica de

impresion por extrusién con los parametros mas eficientes para obtener un filtro con
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propiedades como impermeabilidad, resistencia quimica, hermeticidad y durabilidad, las

cuales son caracteristicas deseables en un sistema de filtracion.

Se logré modelar y obtener el sistema de filtracion modular mediante impresion
3D, en este proceso se aseguré que el modelo cumpliera con las caracteristicas de
impermeabilidad, resistencia quimica, y hermeticidad, las cuales son necesarias para una

eficiente remocion de metales pesados.

En lo general, se logré obtener un sistema de filtracibn modular capaz de
remover cromo hexavalente de efluentes acuosos, mediante un filtro modular impreso en
3D empaquetado en etapas con materiales nanoadsorbentes, demostrando una mejora

en la eficacia de remocién respecto a los sistemas tradicionales.
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APENDICE

Espectroscopia Uv-vis

La espectroscopia UV-Visible es una de las técnicas mas ampliamente

y mas frecuentemente empleadas en el analisis quimico.

Para que una substancia sea activa en el visible debe ser colorida: el
gue una substancia tenga color, es debido a que absorbe ciertas frecuencias o
longitudes de onda del espectro visible y transmite otras mas. Por ejemplo: una
solucién es amarilla debido a que dentro de la regién visible absorbe radiacion
en elrango de 435 a 480 nm. En este rango de longitud de onda se encuentra
el color azul del visible, por lo que este compuesto absorbe el color azul y
transmite los colores complementarios que dan origen al color amarillo de la

solucion mencionada

El espectro Visible y Ultravioleta tienen amplia aplicacion y son
técnicas que se emplean continuamente. El rango visible se considera de los
380 a los 750 nm mientras que el rango del Ultravioleta cercano o del Cuarzo es
de 190 a 380 nm.
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La base de la espectroscopia UV-Vis consiste en medir la intensidad
del color (o de la radiacion absorbida en UV) a una longitud de onda especifica
comparandola con otras soluciones de concentracion conocida (soluciones
estandar) que contengan la misma especie absorbente. Para tener esta relacion
seemplea la Ley de Beer, que establece que, para una misma especie
absorbente enuna celda de espesor constante, la absorbancia es directamente

proporcional a la concentracion.
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Espectrometria Infrarroja con Transformada de Fourier (FTIR)

La espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR) es una técnica
utilizada tanto en la industria como en los laboratorios académicos para comprender la
estructura y la composicion de las mezclas moleculares. La energia del infrarrojo medio
modulada se utiliza para analizar una muestra mediante espectroscopia FTIR. Las
energias de enlace vibratorio interatbmico de las moléculas estan directamente
relacionadas con la frecuencia a la que la luz infrarroja se absorbe. El enlace puede
absorber la energia de la luz infrarroja media cuando la energia del enlace vibratorio es
equivalente. Una molécula absorbe diferentes longitudes de onda de radiacién por

infrarrojos (IR) porque sus diferentes enlaces vibran con energias diferentes.

Fibra Optica
lectora

Sonda
]

Muestra

Fibra Optica seial
de excitacion

Espectrometro

62



Espectroscopia Raman

La espectroscopia Raman es una técnica espectroscopica molecular que usa la
interaccion de la luz con la materia para obtener informacion sobre la composicion o las
caracteristicas de un material. Esta técnica, similar a la espectroscopia FTIR, utiliza la luz
para obtener informacién sobre las caracteristicas de un material. Mientras que la
espectroscopia infrarroja se basa en la absorcion de la luz, la informacién proporcionada
por la espectroscopia Raman proviene de un proceso de dispersion de la luz. Las
vibraciones intramoleculares e intermoleculares se pueden conocer a través de la
espectroscopia Raman. Tanto la espectroscopia FTIR como Raman ofrecen espectros
distintivos de las vibraciones especificas de una molécula (conocidas como "huellas

moleculares") y son utiles para identificar una sustancia.

Pero la espectroscopia Raman puede revelar mas sobre los modos de frecuencia
mas bajos y las vibraciones. Esto ayuda a comprender mejor la red cristalina y la

estructura molecular de la columna vertebral.

Los procesos de cristalizacidon se monitorean utilizando espectroscopia Raman
en linea para revelar la cinética y los mecanismos de reaccion. La comprension y
optimizacibn de respuestas solidas se pueden lograr utilizando estos datos y

herramientas de analisis.
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Andlisis termogravimétrico

El analisis termogravimétrico (TGA) es un método de analisis térmico en el que
la masa de una muestra se mide en funcion de la temperatura 0 a una temperatura
constante durante un periodo de tiempo determinado. Se utiliza para analizar las
propiedades y composicion de materiales, tasas de descomposicién y evaporacion,

oxidacion, pureza del material y muchas otras propiedades.

Un ejemplo de su utilidad lo encontramos a la hora de realizar investigaciones
sobre nuevos materiales para seleccionar los mas adecuados, como es el caso de la
ultima tecnologia en nuevos materiales para la conduccion de la luz que hemos llevado

a cabo.

TGA es una técnica utilizada para caracterizar materiales en diversas industrias
como la farmacéutica, alimentaria, ambiental o petroquimica, ya que puede medir la
composicién, pureza, reacciones de descomposicion, temperatura de descomposicion y

contenido de humedad absorbida del producto.

Sus principales usos incluyen la medicién de la estabilidad térmica de materiales,
el contenido de carga, el contenido de humedad y disolventes en polimeros y el
porcentaje de composicidon de elementos en compuestos. Por tanto, tiene mdltiples

aplicaciones en control de calidad y pruebas.
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Andlisis SBET

La teoria de superficie de Brunauer-Emmett-Teller (BET) tiene como obijetivo
explicar la adsorcion fisica de moléculas de gas en superficies sdlidas y sirve como base
para una importante técnica analitica para medir la superficie especifica de los materiales.
En 1938, Stephen Brunauer, Paul Hugh Emmett y Edward Teller publicaron el primer
articulo sobre la teoria BET en el Journal of the American Chemical Society. La teoria
BET se aplica a sistemas de adsorcidon multicapa, generalmente utilizando gases de
prueba gue no reaccionan quimicamente con ellos. La superficie del material sirve como
adsorbatos para cuantificar la superficie especifica. El nitrégeno es el adsorbato gaseoso
mas utilizado para el sondeo de superficies mediante métodos BET. Por lo tanto, el
analisis BET estandar generalmente se realiza a la temperatura de ebullicion del N2 (77
K). Aunque utilizados con menos frecuencia, se utilizan adsorbatos de sonda adicionales
para permitir la medicién de un area de superficie a diferentes temperaturas y escalas de
medicion. Estos incluyen agua, argén y dioxido de carbono. La cantidad de area de
superficie especifica que se puede encontrar utilizando la teoria BET puede depender de
las moléculas de adsorbato utilizadas y su seccion transversal de adsorcion, ya que el
area de superficie especifica es una propiedad que depende de la escala y no tiene un

valor verdadero Unico.
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