PORTADA EXTERNA

4 )
w\mnumm 0E QUERETARD ﬂ(\ﬁ “ 'iffﬁ[?/,
Universidad Auténoma de Querétaro = — & =
B i 8§
. B /S
Facultad de Ingenieria %, { &
Lopeind

“Uso de lirios acuaticos (Eichornia crassipes) en un
filtro modular para la extraccion de cromo total en

aguas residuales”

Adrian Ferrucio Garcia Morales

TESIS
Que como parte de los requisitos para obtener el grado de:
INGENIERO EN NANOTECNOLOGIA
Presenta:
Adrian Ferrucio Garcia
Morales

Expediente: 227278

Dirigido por:

aguas residuales’

Dr. José Alberto Rodriguez Morales

« Uso de lirios acuéticos (Eichornia crassipes) en un
filtro modular para la extraccion de cromo total en

Centro Universitario
Querétaro, Qro.
Junio 2021

2021




UEASOAD ALTONDMA OF BERET 260

< i i
Universidad Autonoma de Querétaro '

L]
74 DSTRUIR

Facultad de Ingenieria

& DN

S

4,

“‘,J'
-.fzzf_ug}“\/

“Uso de lirios acuaticos (Eichornia crassipes) en un filtro modular para
la extraccion de cromo total en aguas residuales”

Tesis
Que como parte de los requisitos para obtener el grado de:

INGENIERO EN NANOTECNOLOGIA

Presenta

Adrian Ferrucio Garcia Morales

Dirigido por:
Dr. José Alberto Rodriguez Morales
Dr. José Alberto Rodriguez Morales /}
Presidente ;’/ irma
\
\
. \\
Dr. Eduardo Arturo Elizalde Pena 1
Secretario

Dra. Janet Ledesma Garcia

Vocal Firma
Dr.Rufino Nava Mendoza %
Suplente 1 Firma

Lic. José Alberto Isidoro Olvera Rodriguez f
Suplente 2

Firma



AGRADECIMIENTOS

A Dios por darme la inteligencia, motivacién, perseverancia, y encaminarme en el
camino que he tomado y poder llegar tan lejos y realizar un momento muy
importante en mi vida.

A mi familia por apoyarme, cuidarme y motivarme para seguir adelante con -mis
estudios en los buenos momentos y malos momentos.

A mi director de Tesis José Alberto Rodriguez Morales que gracias por su consejo,
guia, amistad y apoyo en todo lo necesario para poder llevar a cabo este proyecto.

A mi Maestro José Alberto Isidoro Olvera Rodriguez por estarme asesorando de
cerca, a sSu supervision, guia, consejo, amistad, apoyo incondicional y buenos
momentos ya que sin el no podria haber llevado a cabo este proyecto.

A mis sinodales: Dr. Eduardo Arturo Elizalde Pefia, Dra. Janet Ledesma Garcia, Dr.
Rufino Nava Mendoza, por sus consejos, apoyo y asesorarme durante la realizacion
de este proyecto

A la maestra Xéchitl Pastrana y a los docentes de la carrera por demostrar que una
clase puede ser divertida y amena, por transmitir todo su conocimiento y
ensefianzas que -he adquirido por lo que ahora me sirven para poder realizar un
proyecto de tesis.

A mis amigos por los momentos divertidos, ayuda y motivacién para hacer, ameno
estos 5 afios de esfuerzo.

A la Universidad Autonoma de Querétaro y sus espacios de estudio y trabajo, mi
segunda casa y en donde he podido lograr una de mis mayores metas en la vida.



RESUMEN

Hoy en dia los ecosistemas y seres humanos se encuentran en constante peligro
por la presencia de metales pesados disueltos en efluentes acuosos, esto
principalmente ocasionado por actividades antropogénicas. Estos metales son
dificiles de detectar debido a su naturaleza ionica que los hace solubles en agua,
no generan marcadores para detectarlos como lo son el olor o color debido a su
baja concentracion, aunque esto no significa que no sean toxicos.

Actualmente la norma NOM-001-SEMARNAT-1996 establece valores para que
metales como cobre, niquel, zinc, cromo, etc. Puedan estar presentes en
determinadas cantidades en aguas residuales, rios, embalses naturales y aguas
costeras. El mayor problema al verter agua contaminada con metales pesados es
la bioacumulacion en los seres vivos lo que desencadena problemas de salud
publica. Los metales pesados se bioacumulan y va incrementando de acuerdo con
la cadena alimenticia hasta llegar a los seres humanos

En este proyecto de tesis se presenta el uso de diferentes compuestos a base de
quitosano utilizando magnetita, cascara de platano.y nanoparticulas de carbono
para la remocion de metales pesados de aguas residuales. Estos componentes
fueron utilizados debido a su naturaleza sustentable ya que todos se obtienen a
partir de materia prima considerada desecho o plaga, haciendo de esta una técnica
sustentable, de facil desarrollo y econémica.

Posterior a la sintesis de los materiales se procedié al disefio de un filtro modular
gue permita la remocion de metales pesados disueltos en efluentes acuosos.

Los resultados obtenidos sugieren que los materiales empleados en este trabajo
son candidatos potenciales para la remocion de cromo total en aguas residual para
gue esta tenga los limites segun la norma NOM-001-SEMARNAT-1996.

Palabras clave: Quitosano, Magnetita, Pectina, Membrana, Cromo total, Adsorcién.



ABSTRACT

Today ecosystems and humans are constantly at risk from the presence of dissolved
heavy metals in aqueous effluents, mainly caused by anthropogenic activities. These
metals are difficult to detect due to their ion nature which makes them soluble in
water, they do not generate markers to detect them as are odor or color due to their
low concentration although this does not mean that they are not toxic.

Currently the nom-001-SEMARNAT-1996 sets standard values for metals-such as
copper, nickel, zinc, chromium, etc. They may be present in certain quantities in
wastewater, rivers, natural reservoirs and coastal waters. The biggest problem with
pouring water contaminated with heavy metals is bioaccumulation in-living things
which triggers public health problems. Heavy metals bioaccumulate and increase
according to the food chain to humans.

This thesis project presents the use of different compounds based on chitosan using
magnetite, banana peel and carbon nanopatrticles for the removal of heavy metals
from wastewater. These components were used due to their sustainable nature
since all are obtained from raw material considered waste or pest, making this a
sustainable technique, easy to develop and-economical.

After the synthesis of the materials, a modular filter was designed to allow the
removal of dissolved heavy metals in agueous effluents.

The results suggest that the materials used in this work are potential candidates for
the removal of total chromium.in wastewater so that it has the limits according to
NOM-001-SEMARNAT-1996.

Keywords: Chitosan, Magnetite, Pectin, Membrane, Total Chromium, Adsorption.
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ANTECEDENTES

1. Contaminacion del agua:

El agua dulce de los ecosistemas es esencial para la supervivencia humana
y otros animales propiciando la mayor parte del agua consumida[l]. Debido a su
valor e importancia, muchos lagos, rios y pozos alrededor del mundo y especies en
los ecosistemas estan siendo severamente dafiados por actividad antropogénica a
un ritmo acelerado[2]. Actualmente, la mayor preocupacién sobre la seguridad del
agua es la presencia potencial de elementos quimicos[3]. Estos pueden incluir
contaminantes organicos e inorganicos, asi como metales pesados, procedentes de

fuentes industriales, agricolas y de la escorrentia urbana[4].

Aungue mas de tres cuartas partes de la superficie terrestre estan cubiertas
de agua, solo es dulce una cantidad inferior-al 3%, y de ésta, mas de tres cuartas
partes se encuentran heladas en los polosy glaciares. De la restante, el 99% se
localiza bajo la tierra (aguas subterraneas) y s6lo un 1% en la superficie. Por lo
tanto, sélo alrededor de una centésima parte del total del agua del planeta esta
disponible para la vida terrestre[1]. De la cual gran parte es residual y no se le da
tratamiento alguno segun la Figura 1 se puede observar el censo efectuado por

INEGI en los estados de México[5].

Figura 1 INEGI Censo Nacional de Gobiernos Municipales y Delegacionales 2015. Modulo ambiental de agua
potable y saneamiento.
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2. Metales pesados

En afos recientes, la contaminacion por metales pesados ha sido
primordial y un problema severo en muchas regiones del mundo. Los estudios
relacionados a la contaminacion hidrica reciben especial atencion debido a los
metales pesados causados por actividades antropogénicas [3]. Estos constituyen
un grupo cercano a los 40 elementos de la tabla periddica que tienen una densidad
mayor o igual a 5 g/cm?3. El rasgo distintivo del comportamiento de los metales
pesados es que aun cuando muchos de ellos son esenciales para el crecimiento
como lo son el sodio, potasio, magnesio, calcio, vanadio, hierro, entre otros se ha
reportado que también tienen efectos toxicos sobre las células, principalmente como

resultado de su capacidad para alterar o desnaturalizar proteinas[2].

Los metales pesados como el plomo, mercurio, cadmio, arsénico, cromo,
entre otros, son muy dafinos para la salud de los humanos y animales. Entre las
afectaciones a la salud originadas por el consumo de trazas de estos elementos
toxicos se destacan: dafio al sistema reproductivo, inmune, cardiovascular,
nervioso, digestivo e incluso dafio celular. Los efectos de los metales pesados sobre
el funcionamiento del ecosistema varian considerablemente y son de importancia

econdmica y salud publica [2].

Hoy en dia la presencia de iones metélicos que resultan de las actividades
industriales, como lo es el cromo, cuando se desecha sobre los efluentes acuosos
y estos llegan a ser consumidos en actividades cotidianas pueden causar desde
irritacion en la piel hasta cancer de estbmago, es por esta razén que es de vital
importancia que desarrollar métodos eficientes para la remocion de metales

pesado[6].

Estos metales tienen efectos conocidos que son perjudiciales para los
seres humanos como lesiones en la piel, musculos, érganos, huesos, dafio en los
sistemas cardiovasculares, nervioso, respiratorio y digestivo, incluso causar cancer

y enfermedades neurodegenerativas[7].

11



Los metales pesados son de vital importancia en los sistemas acuaticos a
causa de su toxicidad y capacidad de bioacumulacion[8]. Estos metales perjudican
la calidad de vida del agua ya que causan severos dafios tanto a la flora como a la

fauna y son la principal fuente de contaminacién acuética[9].

El 70% de las aguas residuales no son tratadas en América Latina. Estas
aguas son extraidas, usadas y se devuelven contaminadas a los cuerpos de
agua[10]. Incluso en otros paises como Perd, el 70% de sus aguas residuales no

tienen tratamiento[11].

A consecuencia de los contaminantes en el ecosistema acuatico la fauna
tiende a dar respuestas ante el estrés generado por los metales[12]. Los cambios
gue suceden son una serie de reacciones bioquimicas y fisiolégicas a nivel celular
ademas de la retencion de los propios metales, lo que desencadena una serie de
sucesos en los que afecta a la cadena alimenticia ya que los metales pasan desde

el desarrollo industrial hasta el ser humano[13].

3. Recuperacién de metales pesados

La dificultad que existe cuando se habla de la recuperacion de los metales
pesados es que estos se encuentran dispersos en forma de iones por lo cual los
métodos fisicos como el desbaste o la sedimentacién no pueden ser usados para

este fin.

Existe una gran cantidad de métodos de tratamiento de aguas residuales.
Estos tratamientos pretenden eliminar contaminantes como los solidos en
suspension, materia organica biodegradable, compuestos toxicos, metales

pesados, entre otros.

Algunos de los métodos comunmente usados para la eliminacion de

metales pesados de efluentes hidricos son:

12



e Precipitacion quimica: Consiste en afiadir ciertos productos quimicos al agua
residual para conseguir que estos alteren el estado fisico de los soélidos
disueltos o en suspension y se produzca una eliminacion por sedimentacion.
Sin embargo, presenta desventajas como el volumen de lodos residuales y
el aumento de la concentracibn de quimicos y sus componentes
contaminantes.

e Adsorcion: Es el proceso mediante el cual los iones, o las moléculas, son
retenidos sobre la superficie de un solido; el carbdén activado es el adsorbente
mas utilizado en el tratamiento de aguas residuales. Sin embargo, este
método es poco usado y su mayor utilizacion se encuentra en el retso de
aguas de tratamiento quimico.

e Electrodeposicion: Consiste en la reduccion de los iones metalicos por los
electrones de un electrodo.

e Osmosis inversa: Consiste en hacer uso de una membrana semipermeable
y usar una presién mayor a la presién osmética para generar un flujo contrario
a la 6smosis.

e Filtraciébn por membrana: consiste en promover el paso del liquido a filtrar a

través de esta, la cual esté sobre un soporte sélido[14].

4. 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
gue 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 redso[15].

13



Tabla 1 Limites maximos permisibles para metales pesados en agua segun la norma
001-ECOL-1996[16].

Rios Embalses
Aguas Suelos
costeras
Metal Riego, uso Riego, uso
urbano urbano
m
(ppm) (Ppm)
(ppm) (ppm)
Cobre 4-6 4-6 4-6 4-6
Nique' 2'4 2'4 2'4 2'4
P|Omo 05 - 1 05 - 1 05 - 1 02 - 04
Zinc 10-20 10-20 10 - 20 10-20
Cromo 1-15 1-15 1-15 1 -15
total

5. Filtro modular

La filtracion consiste en la remocién de particulas suspendidas y coloidales

presentes en una suspension acuosa que escurre a través de un medio poroso. En

general, lafiltracion es la operacion final que se realiza en una planta de tratamiento

de agua de calidad coincidente con los patrones de potabilidad[17].

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

téxicas en el tratamiento de aguas. Previo a la colocacion de los lechos, se les hacen

pruebas de adsorcion por medio de agitacion constante de una solucidon que

contiene tanto el adsorbente como el adsorbato hasta que alcancen el equilibrio.
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En la industria, una columna empacada es un tipo de lecho empacado que
se utiliza para realizar procesos de separacion, como la adsorcion, la separacion y
la destilacion. Una columna empaquetada es un recipiente a presion que tiene una

seccion empaquetada[18].

El empaque se puede llenar aleatoriamente con objetos pequefios 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, carb6n activado granular, etc.

La ventaja de usar un reactor de lecho empacado es la mayor conversién
por peso de catalizador que otros reactores cataliticos. La conversion se basa en la
cantidad de catalizador sdlido en lugar del volumen del reactor[19]. Este método
resulta practico y eficaz en aplicaciones industriales donde generalmente se

trabajan bajo condiciones continuas[20].

6. Lirio acuatico (Eichornia crassipes)

Esta especie sudamericana es la maleza acuatica mas seria a nivel
mundial. Crece muy rapidamente. Es comun en México y causa problemas en
lagunas, presas y canales de riego. Se ha registrado en Campeche, Chiapas,
Coahuila, Distrito Federal, Durango, Guanajuato, Hidalgo, Jalisco, Estado de
México, Michoacan, Morelos, Nayarit, Oaxaca, Querétaro, Quintana Roo, Sinaloa,

Sonora, Tabasco, Tamaulipas, Veracruz y Yucatan[21].

Figura 2 Lirio acuatico [21]
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Cubre extensas superficies en presas, lagunas y canales, impidiendo el
libre paso del agua o la navegacion, ademas afecta la supervivencia de las plantas
y los animales nativos. Se afecta la acuacultura, ya que el agua abajo del lirio
acuatico puede perder su oxigeno. Favorece el desarrollo de mosquitos que
producen dafios a la salud humana y del ganado[22].

La temperatura Optima para el desarrollo del lirio acuatico se encuentra
entre 20 y 30 °C, aunque puede sobrevivir a una temperatura de hasta 10 °C. En
invierno la planta debe ser protegida en invernadero en climas con heladas,
manteniéndola siempre en agua. Puede rebrotar en primavera si se marchita.
Necesita agua estancada o con poca corriente. El pH Optimo-esta entre 5-7 y el

maximo de tolerancia para salinidad es de 800 mg/I [23].

Se ha comprobado la eficacia del lirio acuatico para el tratamiento de agua
residual ya que con un costo menos a la purificacion por tratamientos quimicos,
logra retener los metales pesados mediante su alta capacidad de fitorremediacion.
Asi como su alta velocidad de reproduccion en cuerpos de agua lo hace un material

optimo y sustentable para la remocion-de cromo en efluentes acuosos[24].

7. Magnetita

La magnetita es un mineral que se halla diseminado en rocas igneas en
ocasiones formando grandes masas de mineral. También se encuentran en las

arenas negras de las playas de mar como hojas finas[33].

Quimicamente es un 6xido mixto de hierro; donde su composicion es 27.6%
de oxigeno y 72.4% de hierro. Es un sistema cubico centrado en las caras (FCC)
con una estructura de espinela inversa[34]. En su celda unitaria de 56 atomos, 32
son de oxigeno y 24 cationes de hierro, de los cuales 16 son en forma férrica (Fe3*)
y 8 en forma ferrosa (Fe?*). Los atomos de oxigeno forman un celda unitaria clbica
centrada en las caras y los cationes de hierro estan alojados en los espacios

intersticiales[35].
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Dentro de los 6xidos metalicos para la remocién de metales pesados, los
oxidos de hierro se encuentran dentro de los mas aplicables[36]. Esto se da debido
a que aparte de las propiedades mencionadas anteriormente como area superficial,
alta reactividad y afinidad hacia los metales pesados, algunos 6xidos de hierro como
la  magnetita en la escala nanométrica  exhiben propiedades

superparamagnéticas[37].

Esta propiedad es relevante en los procesos de recoleccion, que es una de
las preocupaciones o limitantes mayores para la implementacion de este tipo de
tecnologias, por lo cual se espera que la separacion magnética pueda ser un
método eficaz y conveniente mas rentable para la remociébn de metales

pesados[38].

8. Quitosano

El quitosano es un material que proviene de la quitina la cual proviene de
los exoesqueletos de crustaceos, es por esta razén que este material es el segundo
polisacarido en abundancia después de la celulosa[39].

Exhibe propiedades biologicas favorables, no es téxico, es biocompatible,
y biodegradable[40]. Es un material proveniente de un recurso renovable con
numerosas aplicaciones en el campo de la medicina, farmacia, ingenieria

biomédica, veterinaria y tratamiento de agual41].

La composicion del quitosano hace que sea un material muy versatil en su
uso, uno de los usos mas significativos del quitosano es el tratamiento de agua, ya
que al ser un producto natural es degradable si llegase a dejar residuos durante el

proceso de remocién[42].
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Figura 3 Estructura quimica del quitosano (Gisela Péaez,
2014)

CligoH

El quitosano es conocido por su gran capacidad de retener. varias
sustancias. La union de metales pesados es gracias a sus grupos amino e hidroxido
que sirven como sitios de quelacién[41]. El bajo costo del quitosano lo hace viable

para la remocién de Cré* en aguas residuales.

JUSTIFICACION

La contaminacion de los recursos hidricos por metales pesados es
actualmente un importante foco de preocupacién debido a que entre las amenazas
que estos presentan como su alta toxicidad aun en cantidades muy pequefias. Se
encuentran dificil su deteccidon ocasionada por su solubilidad y ausencia de
indicadores como olor o color (dependiendo de su concentracién) por lo que se
requiere un sistema eficiente de tratamiento que sea capaz de retener y remover
estos metales del agua contaminada[2].Por lo tanto, un proceso de adsorcion, como
el presente en este trabajo, presenta una ventaja a comparacion de otros métodos
ya que es mas econdémico, amigable con el medio ambiente y no requiere otros

agentes quimicos.

HIPOTESIS

La incorporacion de nanoestructuras en las fases de un sistema de filtro
modular, mejorara la eficacia en la remocion de cromo total en los efluentes acuosos

comparado con un sistema tradicional de filtracién.
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OBJETIVOS

1. Objetivo general.

Desarrollar un filtro modular, empaquetado en etapas, con nanomateriales,
capaz de remover cromo total de los efluentes acuosos y comparar las tasas de

retencién con sistemas tradicionales.

2. Objetivos particulares

e Desarrollar una metodologia experimental para la obtencién de
nanoparticulas de carbono mediante un tratamiento térmico, usando como

materia prima lirio acuatico (Eichornia crassipes).

e Aplicar una metodologia experimental para la preparacion de un compuesto

de quitosano/magnetita/pectina, mediante un método de precipitacion.

e Determinar las caracteristicas morfologicas y de tamafio de las
nanoparticulas de carbono mediante la técnica de microscopia electronica de

transmision

e Implementar las nanoparticulas de carbono y el compuesto

guitosano/magnetita/pectina a un filtro modular.

e Evaluar la capacidad de remocion del filtro sometiéndolo a un proceso de

filtracion de agua residual de curtiduria.



METODOLOGIA

SINTESIS DEL MATERIAL

Se llevaron a cabo sintesis de materiales con el fin de compararlos y
seleccionar el mas adecuado para aplicarlo al filtro modular a desarrollar.. A
continuacion, se describira a detalle la sintesis de cada uno de los materiales y las

caracteristicas del material obtenido.

Todos los materiales son de marca SIGMA-ALDRICH. Para
hacer uso de la cascara de platano se llevé a cabo un proceso de

purificacion, secado y pulverizacion descrito mas adelante.

METODOLOGIA
1. SINTESIS DE QUITOSANO-GMA

o Materiales empleados:
o Quitosano peso molecular medio
o Metacrilato de glicidilo (GMA)
o Hidréxido de potasio
o Hidréxido de sodio
o Acido acético

o Aguadestilada

La sintesis se llevo a cabo por medio de una solucién de quitosano al 1%
P/V en acido acético 0.4 M en 200 mL Se llevé a temperatura de 50°C con agitacion
constante. Se prepararon 2 soluciones de hidroxido de potasio y metacrilato de
glicidilo, la primera se agreg6 0.73 g en 10ml de acido acético, la segunda se agrego
3.71 ml a 10 ml de acido acético. Se vierten lentamente a la solucion de quitosano

y se deja reaccionar por 1 hora.
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| Quitosano 1% P/V I

b Disolucién

[ Acido acético 0.4M ]

Agitacion  Je--mmmme Temp. 50 °C

Se agregan ambas
soluciones (KOH y GMAA)

[ Reaccion por 1hr ]

Figura 4.1 Diagrama de la metodologia empleada para la sintesis de Quitosano GMA.

2. SINTESIS DE NANOPARTICULAS DE MAGNETITA
o Materiales empleados:
o Sulfato ferroso
o Cloruro férrico
o Hidréxido de amonio

o Agua destilada

La sintesis de las nanoparticulas de magnetita se llevo a cabo por medio
de una coprecipitacion quimica a partir de las sales de cloruro férrico y sulfato
ferroso usando hidréxido de amonio como agente reductor.

Para la sintesis se preparan dos soluciones con concentracion de 0.5 M,
una con cada una de las sales mencionadas antes, posteriormente se mezclan
ambas_soluciones y se pone en agitacion magnética y atmosfera inerte a una
temperatura de 70 °C por un tiempo de 40 min. Una vez transcurrido el tiempo se
retira del calor y se agregan lentamente 20 mL de hidroxido de amonio concentrado
y se deja en agitacion por un tiempo de 20 minutos la cual puede ser por medio del
iman de una parrilla de agitacion o por medio de un bafio sénico. Finalmente se
realizan lavados alternados con agua tibia y etanol hasta neutralizar. Se deja secar
a 50 °C por 48 horas y posteriormente se usa el mortero de Agatha para moler la

magnetita antes de usar.
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Se mezclan las sales
de hierro 0.5M
]

Temp.
70°C

Se agrega Hidrdxido
de amonio

Bafio sonico |+ - - ¥
5e realizan lavados
Se deja secar

Figura 4.2 Diagrama de la metodologia empleada para la sintesis-de Magnetita.

3. PROCESO DE LA GENERACION DE PECTINA
El tratamiento que lleva la cascara de platano es un secado y molido para
obtener pequefas particulas que se agregaran a las esferas de quitosano en el
proceso de elaboracién. Para ello es necesario lavar las cascaras con el fin de
eliminar la suciedad, posteriormente se trocea de modo que se permita una
deshidratacion mas rapida, se deja el platano en horno a 50 °C durante 2 dias, una
vez seco se muele en el mortero y se tamiza para eliminar las fibras y particulas

demasiado grandes.

Pectina
Tel':P- <immmmoel S deja secar [# e A..
50°C dias

Se tamiza

Figura 4.3 Diagrama de la metodologia empleada para la sintesis de Pectina.
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4. SINTESIS DE ESFERAS DE QUITOSANO-MAGNETITA-PECTINA

Para llevar a cabo la sintesis de las esferas se disolvieron 0.1 gramos de
magnetita en 10 mL de quitosano-GMA al 1%, por otro lado, en un vaso de
precipitados se disuelve quitosano de peso molecular medio para generar 20 mL de
una solucion al 1%. Una vez disuelto el quitosano y la magnetita se vierten ambas
soluciones en un vaso de precipitados y se mete en bafio sonico durante 35 minutos
de modo que las nanoparticulas de magnetita queden perfectamente dispersas en
la solucion. En un cristalizador se vierte hidréxido de sodio al 0.5 My se espolvorean
0.1 g/cm2 de la cascara de platano generando asi una cama de la sustancia sobe
el hidroxido, posteriormente, se gotea la solucion de quitosano sobre esta cama
para generar las esferas, se dejan reposar por 24 horasy posteriormente se lavan

con agua destilada hasta neutralizar.

Disalyer 1% P/V de
magnetita en quitosano

Bafio sdnico - @

Preparar solucion
MalH
Eszpolvorear palvo
en la superficie

Dejar caer la solucion

gota a gota

Figura 4.4:Diagrama de la metodologia empleada para la sintesis de Quitosano GMA/Magnetita/Pectina.

5.-SINTESIS DE LAS NANOPARTICULAS DE CARBONO

Las nanoparticulas de carbono se sintetizaron a partir de un tratamiento
térmico a lirios acuaticos (Echiorna Crassipes). Estos fueron recolectados en la
presa “La llave”, se lavaron para eliminar polvo, tierra, insectos y materia no

deseada; se cortaron para que la deshidratacién sea mas rapida, se calentaron en
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horno a 60°C por 2 dias, se le realiz6 molienda y tamizado niumero 100 para obtener
el tamafio deseado y eliminar fibras y particulas grandes, finalmente se le sometio
a tratamiento térmico en una mufla a 300°C por 2 horas con una rampa de
2.5°C/min.

Nanoparticulas de
carbono

Se trocea la planta

e T—— Por 2
Se deja secar dias

Se muele

Se tamiza

Figura 4.5 Diagrama de la metodologia empleada para la sintesis de' las hanoparticulas de carbono

6. PREPARACION DE MUESTRAS PARA ANALISIS UV-VIS

Se prepararon los diferentes materiales (Quitosano, Quitosano-Magnetita,
Quitosano-Pectina, Quitosano-Magnetita-Pectina y nanoparticulas de carbono). Se
pesdé 0.5 gramos de cada material y se puso en contacto con 0.03 L del agua
residual a diferentes concentraciones (1 mg/L, 2, 3, 5, 8, 10, 13, 15) y en agitacion

constante durante. media hora.

7. GENERACION DEL FILTRO MODULAR

El filtro se genero utilizando un tubo de PVC transparente de 41.27 mm de
diametro interior y 50 cm de altura, al filtro se agregaron diferentes lechos
empacados: Zeolita, Arena silica, Compuesto quitosano-pectina-Magnetita,
nanoparticulas de carbono, Arena silica, Zeolita y Carbén activado respectivamente

en esa posicion de arriba hacia abajo.
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Figura 5 Filtro modular

8. FILTRACION

Para llevar a cabo la filtracion se hizo una disolucion de la muestra madre
de 648 mg/L para llevarla a 13 mg/L de cromo total.

Posteriormente se procedié a filtrar del agua residual con concentracion
inicial de 13 mg/L y dejarla fluir por aproximadamente 5 dias hasta filtrar toda el

agua.

Figura 6 proceso de filtracién del agua residual.



RESULTADOS Y DISCUSION

9. ANALISIS TEM

Para demostrar la presencia de las particulas de lirio calcinado se hizo una
microscopia electrénica de transmision (TEM) tanto a las particulas del tallo como a
las de las hojas para ver si habia diferencia en forma y tamafo; las imagenes

tomadas se ven a continuacion.

a *
- ® [
® ]
. -
L o °
@
‘\ @
o L.
: ; s L
°
o ® ® %
200 nm- : 200 nm
w a e
Figura 7.1 Microscopia TEM de las particulas del Figura 7.2 Microscopia TEM de las particulas de
tallo las hojas

Se puede observar que las particulas exhibidas en ambas imagenes son
de forma esférica y aproximadamente del mismo tamafio, y que todas las particulas
son bastante homogéneas, ademas de la buena dispersion que presentan, por lo
gue no hay diferencia tanto en tamafio como en forma de las particulas del tallo y

de las hojas.

10.DISTRIBUCION DE TAMANO

Posteriormente se procedié a realizar un histograma para observar la

distribucion de diametro de la particula y area.
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Figura 8.1 Histograma de distribucion de diametro

: Figura 8.2 Histograma de distribucion de area de
de particula

particula
Se puede observar que la distribucién del tamafio de la particula se
encuentra entre los 30 y 60 nm, por lo que su rango de dispersion es relativamente

bajo, es decir, tienden a ser de tamafio homogéneo.

11.DETERMINACION DE LA CONCENTRACION DE CROMO TOTAL
MEDIANTE ANALISIS UV-VIS

A partir de las muestras preparadas se tomaron alicuotas para el analisis
de Uv-vis, con fin de determinar la concentracion de remocién de los diferentes

materiales los cuales se muestran en las siguientes gréficas.

Todas las' muestras fueron tomadas de acuerdo con el punto nimero 6 con

las condiciones de pH 7 y temperatura de 24.5°C
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Se observa en la figura 9.1 que a bajas concentraciones de cromo total el
Quitosano es bastante efectivo alcanzando una remocién del 70%
aproximadamente mientras que a partir de los 5 mg/L de cromo empieza a decrecer
la retencion del metal pesado por debajo del 50%, por lo que a altas concentracion

no tiene suficiente capacidad de retencion en contraste con bajas concentraciones.

|—m— Porcentaje de retencion del Quitosano

100 + +

90 +
80 +
70- =,
60 —
50 —
40 —

o

20 +

Porcentaje de retencion del Quitosano (%)

0 2 4 6 8 10 12 14 16
Concentracion de Cromo total (mg/L)

Figura 9:1'Concentracion removida de Cr total usando Quitosano

En la figura 9.2 el quitosano con pectina muestra una mejor tendencia de
remocion en comparacion de solamente el quitosano, se observa que un promedio
de 50% de remocion constante durante todas las concentraciones alcanzando hasta
un-65% en la concentracion més alta, dando una mejor estabilidad a la estructura
del quitosano.
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Figura 9.2 Concentracion removida de Cr total usando Quitosano-Pectina

En la gréfica 9.3 se observa que a bajas concentraciones no presenta una
buena retencién de cromo total estando por debajo del 20%, mientras que a medida
que aumenta la concentracion de entre 5 mg/L hasta 10 mg/L alcanza un porcentaje
de remocién de hasta 55%, pero cuando llega a concentraciones altas a partir de

los 10 mg/L empieza a decrecer gradualmente.
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Figura 9.3 Concentracion removida de Cr total usando Quitosano-Magnetita
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En la gréfica 9.4 se observa un comportamiento cadtico que se intercala
desde 10% hasta 50% de retencién con forme aumenta la concentracion, esto se
debe a que la magnetita en conjunto con la pectina tiene comportamiento

competitivo en lugar de sinérgico, lo que reduce su efectividad més que aumentarla.

\flf Porcentaje de retencion de Quitosano/Magnetita/Pectina\

50

\/\

30

20

0 2 4 6 8 10 12 14 16
Concentracion de Cromo total (mg/L)

Porcentaje de retencion del Quitosano/Magnetita/Pectina (%)

Figura 9.4 Concentracién removida de Cr total usando Quitosano-Pectina-Magnetita

En la figura 9.5 se puede observar para las nanoparticulas de carbono un
comportamiento similar-al quitosano ya que a concentraciones muy bajas presenta
solo el 10% de retencion y a medida que aumenta la concentraciéon de cromo total
también aumenta su porcentaje de retencion alcanzando hasta 60% y se mantiene

constante a concentraciones altas.
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Figura 9.5 Concentracién removida de Cr total tsando Nanoparticulas de carbono

El bajo porcentaje de retencién en concentraciones muy bajas se puede
deber a la poca concentracion, ya que la probabilidad de interaccion se reduce al
haber muy pocos iones metalicos de cromo en un gran volumen de liquido; asi
mismo, a concentraciones altas puede haber una reduccion del porcentaje de
retencion debido a la saturacién del material con iones de cromo, por lo que su
efectividad también es reducida. Adicionalmente, pueden existir otros factores que
afectan el porcentaje de remocion como lo pueden ser pH, temperatura y otros
componentes dentro de la misma agua problema como lo pueden ser cloruros que
interfieran en la retencion de iones o bien, otros metales que superen la saturacion

del compdsito mismo.
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Tabla 2 Comparacién de la remocion de los materiales puestos a prueba con respecto a la concentraciéon de
cromo total

PORCENTAJE DE REMOCION % ‘

Concentracion Quitosano Quitosano- Quitosano- Quitosano- Nanoparticulas

(ppm)/Materiales Pectina Magnetita Pectina- de carbono
Magnetita

1.0 99% 45% 10% 10% 9% |
2.0 70% 42% 13% 51% 3% \
3.0 72% 44% 15% 32% 3% )
5.0 45% 47% 39% 14% 42% o
8.0 29% 49% 51% 45% 59%
10.0 24% 54% 55% 36% 58%.
13.0 40% 64% 54% 44% | 55%
15.0 44% 19% 52% 29% 57%

En latabla 2 se puede observar un resumen de la comparacion de remocion
de cada uno de los materiales puestos a prueba donde se puede observar la

maxima remocién de cada material de color naranja.

12.ANALISIS POR ABSORCION ATOMICA DE CROMO TOTAL

Se puede observar la disminucién de la concentracion de cromo total del
agua filtrada hasta 0.060 mg/L, es decir, por debajo de los limites maximos
permisibles seguin la NOM-001-SEMARNAT-1996. Esto representa una retenciéon

del 99% en la concentracion de cromo total.

Tabla:3 Comparacion de la concentracion inicial y final de la filtracion del agua residual.

Parametros Agua residual Agua filtrada
PH 7 7
Temperatura 24.5°C 24.5°C
Concentracion 13.0 mg/L 0.060 mg/L




CONCLUSION

Analizando las nanoparticulas, se logré tener nanoparticulas de carbono
estables tanto en forma como en composicion, a través de la sintesis propuesta en
este trabajo utilizando como fuente de carbono lirios acuaticos que son
considerados plaga, dando asi, un plus de sustentabilidad al usar este tipo de

material.

Los nanocompuestos con base en quitosano resultaron ser estables y
capaces de remover el cromo metalico en la solucidon acuosa, también se debe
considerar que, en conjunto con las demas etapas del sistema de filtracién, tienen

una sinergia favorable a proceso logrado tener agua util.

Respecto a la generacion de particulas de magnetita para ser utilizadas en
procesos de remocion de metales pesados utilizando quitosano como base, se logré
obtener un material capaz de llevar a cabo esta tarea, sin mas problemas se
lograron remociones promedio del 70%; cuando se adicionaron las nanoparticulas
de carbono al filtro se lograron obtener remociones casi totales de las trazas que

aun quedaban de cromo.

En la implementaciéon del moédulo compuesto por los nanomateriales en el
sistema de filtracion se logré tener una remocion mayor al 99.5% del cromo total del
efluente utilizado, con esto se obtiene agua que es apta para su redso en
actividades industriales, asi como para el riego de suelos, ya que los niveles de
cromo estan por debajo de los marcados por la norma NOM-001-SEMARNAT-1996,
lo cual hace que el sistema construido en este trabajo sea viable y comparado a los
sistemas tradicionales que ya se tienen sean competitivos tanto en rendimiento

COMo en precio.
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APENDICE

1. 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 que
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 region visible absorbe radiacion en el
rango 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 soluciébn mencionada

El espectro Visible y Ultravioleta tienen-amplia aplicacion y son técnicas
gue 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.

La base de la espectroscopia UV-Vis consiste en medir la intensidad del
color (o de la radiaciéon 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 se
emplea la Ley de Beer, que establece que, para una misma especie absorbente en
una celda de espesor constante, la absorbancia es directamente proporcional a la

concentracion

Colimador Selector de Longitud de Onda
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’ ; (/ ' ) I -
* B A [ ,‘.
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Fuente de Luz (Prisma o Rejilla) Solucién
(en 1a Cubeta)

Figura 10 Diagrama de espectroscopia Uv-vis.
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2. Microscopia electronica de transmision

El microscopio electrénico de transmision (TEM) es un instrumento que
aprovecha los fendmenos fisico-atdbmicos que se producen cuando un haz de
electrones suficientemente acelerado colisiona con una muestra delgada
convenientemente preparada. Cuando los electrones colisionan con la muestra, en
funcién de su grosor y del tipo de atomos que la forman, parte de ellos son
dispersados selectivamente, es decir, hay una gradacion entre los electrones que la
atraviesan directamente y los que son totalmente desviados. Todos ellos son
conducidos y modulados por unas lentes para formar una imagen-final sobre una
CCD que puede tener miles de aumentos con una definicion-inalcanzable para
cualquier otro instrumento. La informacion que se obtiene es una imagen con
distintas intensidades de gris que se corresponden al grado de dispersion de los

electrones incidentes.

La imagen del TEM tal como se ha descrito ofrece informacion sobre la

estructura de la muestra, tanto si ésta es amorfa o cristalina.

Ademas, si la muestra es cristalina, es decir, hay una estructura de planos
periodica, puede ocurrir que varias familias de esos planos cumplan la condicién de
Bragg y difracten de forma coherente la onda electronica incidente. Esto da lugar a
un diagrama de difraccion, que es una imagen de distintos puntos ordenados
respecto a un punto central (electrones transmitidos no desviados) que nos aportan

informacion sobre la orientacion y estructura del/los cristales presentes.

Figura 11Diagrama microscopia electronica de transmision
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