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RESUMEN

El ser humano ha hecho un uso excesivo de los recursos hidricos, ademas de contaminarlos, por
ejemplo, la actividad minera ha provocado que el agua posea altos niveles de concentracion de
metales pesados, por lo tanto, el objetivo de la presente investigacion fue generar filtros con
magnetita (Fes0.) impregnada para aplicarlo a la remocién de mercurio en aguas contaminadas.
Para llevar a cabo este proceso, se realizé la hidrolizacion de las fibras sintéticas que actuaron
como filtros, mismos que fueron agregados durante la sintesis de FesO. creadas a partir del
método de coprecipitacion quimica. Las nanoparticulas, y filtros fueron caracterizados mediante
técnicas Gpticas; con ayuda de la Espectrofotometria Infrarroja, se pudo evidenciar las bandas de
absorcion caracteristicas de los grupos funcionales mas comunes en la FesO4, ¥y con el
Microscopio Electronico de Barrido se obtuvo informacion sobre la morfologia, tamafio e
impregnacion de la FesO4 sobre las fibras. La determinacion del nivel de adsorcion de Hg que
presentaron los filtros con NPMs se llevd a cabo utilizando el equipo de Espectrofotometria de
Absorcion Atdmica de la cantidad de Hg presente en el agua después de realizar los tratamientos.
Se utilizaron dos tipos de fibras sintéticas como filtros (A y B) y por cada una se realizaron 3
pruebas, obteniendo en total 6 tratamientos; en cada tratamiento se tomaron 4 tiempos de contacto,
en intervalos de 15 minutos. Se realiz6 un analisis estadistico ANOVA de inter-sujetos, del cual
se concluyé que el tipo de fibra con NPMs y el tiempo de contacto influyeron en el porcentaje de
adsorcion de Hg. Finalmente, se determind que el mejor resultado en la aplicacién de filtros
sintéticos con NPMs correspondi6 a la fibra A, mas especificamente el tercer tratamiento, mismo

que obtuvo un porcentaje de remocién del 95.96 % al minuto 30 de contacto.

Palabras clave: <NANOPARTICULAS MAGNETICAS (NPMs)>, <MAGNETITA>, <FIBRA
SINTETICA>, <MERCURIO (Hg)>, <ADSORCION>, <SINTESIS>.
0148-DBRA-UPT-2024
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ABSTRACT

Human beings have made excessive use of water resources. In addition to contaminating them,
for example, mining activity has caused water to have high levels of concentration of heavy
metals. Therefore, the objective of this research was to generate filters with magnetite (Fesz0.)
impregnated to apply it to the removal of mercury in contaminated waters. The hydrolyzation of
the synthetic fibers that acted as filters was carried out to carry out this process, which were added
during the synthesis of FesOs created from the chemical coprecipitation method. The
nanoparticles and filters were characterized using optical techniques. With the help of Infrared
Spectrophotometry, the characteristic adsorption bands of the most common functional groups in
FesO4 were evident, and with the Scanning Electron Microscope the information was obtained on
the morphology, size and impregnation of FesO. on the fibers. The determination of the level of
Hg adsorption presented by the filters with MNPs was carried out using the Atomic Adsorption
Spectrophotometry equipment of the amount of Hg present in the water after carrying out the
treatments. Two types of synthetic fibers were used as filters (A and B) and 3 tests were carried
out for each one, obtaining a total of 6 treatments. In each treatment, 4 contact times were taken
at 15-minute intervals. A between-subjects ANOVA statistical analysis was carried out, from
which it was concluded that the type of fiber with MNPs and the contact time influenced the
percentage of Hg adsorption. Finally, it was determined that the best result in the application of
synthetic filters with MNPs corresponded to fiber A, more specifically the third treatment, which

obtained a removal percentage of 95.96% at minute 30 of contact.

Keywords: <MAGNETIC NANOPARTICLES (MNPs)>, <MAGNETITE>, <SYNTHETIC
FIBER>, < MERCURY (Hg)>, < ADSORPTION>, < SYNTHESIS>.

0148-DBRA-UPT-2024

Lic. Luis Armando Quishpe Hipo, Mgs.
C.1. 0102801016
DOCENTE INGLES CARRERA DE FiSICA
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INTRODUCCION

Uno de los elementos mas importantes que debemos considerar es el agua, misma que para su
consumo por los seres humanos proviene en su mayoria de fuentes naturales. Sin embargo, su uso
no se lo realiza de forma adecuada, por lo que se generan diversos problemas de contaminacion
(Garcia & Gonzalez, 2021, p.16); uno de estos involucra el uso desmesurado de los recursos hidricos,
ademas de que se presenta una gran contaminacion durante distintas actividades (Robles et al., 2017,
p. 431), dentro de este grupo de procesos contaminantes se encuentra la actividad minera, la cual
produce que las aguas presenten altos niveles de concentracion de metales pesados como el plomo
(Pb), arsénico (As), mercurio (Hg), entre otros. En este contexto, se considera importante darle

un debido tratamiento para mejorar su calidad (Garcia & Gonzalez, 2021, p.16).

Por otro lado, en los ultimos afios los metales pesados, se han esparcido alrededor del mundo por
diversos factores como el aumento de la poblacién y, la expansién agricola e industrial (Borja J. et
al., 2020, p. 341). La importancia de crear una intervencion en estos materiales radica en su alta
toxicidad, ya que, a diferencia de los contaminantes organicos, no pueden ser biodegradados en
componentes menos toxicos para la salud, sino méas bien tienden a acumularse en organismos

ViVOS Y por consecuencia causa graves problemas a la salud (Marimon, 2018, p.2).

Un caso particular es el Hg, elemento que se encuentra dentro de los metales pesados y es
altamente peligroso cuando se encuentra en el agua; ciertas bacterias lo transforman en metil
mercurio, compuesto muy téxico y nocivo para el ser humano. Se debe considerar que la
exposicion a largo plazo de este tipo de metales puede causar varios tipos de cancer, distrofia
muscular, esclerosis maltiple, enfermedad de Parkinson, procesos degenerativos neuroldgicos,

entre otros (Marimon, 2018, p. 3).

El problema de los tratamientos para aguas contaminadas con este tipo de material es que, las
técnicas para la remocién utilizadas son relativamente costosas ademas de requerir equipos
especificos que aumentan su valor. Como una alternativa de remediacion, se han desarrollado
tecnologias amigables con el ambiente contribuyendo asi a la degradacion de estos contaminantes

(Borja J. etal., 2020, p. 341).

Por eso existe un gran interés en desarrollar nuevos procesos que incluyan materiales mas
asequibles y sobre todo que presenten adecuados niveles de remocion (Macias, 2022, p. 4). En nuestro

caso, buscamos elaborar un filtro sintético con impregnacion de NPMs, puesto que una de las



multiples aplicaciones de estos materiales se orienta a la remocién de metales pesados con un

bajo costo de operacion y limitada complejidad de produccion.

Los oxidos de hierro se pueden encontrar con gran facilidad en la naturaleza, ademés de que se
pueden sintetizar en el laboratorio sin mayores complicaciones, en su mayoria son cristalinos y el
tamafio u orden estructural dependeré de las condiciones bajo las cuales los cristales se formen.
El 6xido de hierro tiene mas de 15 variantes, los mas comunes son: magnetita (Fe;0,), hematita
(a — Fe,03), goethita (a — FeOOH), akaganeita (B — FeOOH), maghemita (y — Fe,03), entre
otros. Ademas de eso, se debe considerar que sus propiedades tanto fisicas como quimicas

variaran dependiendo del tamafio de particula (Caballero & Lépez, 2012, p. 399).

Se debe considerar el uso de particulas a una escala nanométrica, ya que en estas dimensiones
presentan propiedades fisicoquimicas distintas a particulas de mayor tamafio; se cree necesario
un enfoque més especifico a las NPMs, debido a que estas se han podido aprovechar en pro de la
salud humana, o como en el caso de la Fe;0, que comprende amplias aplicaciones en el uso de
tratamientos contra el cancer, biodeteccion y principalmente para la remediacion ambiental,
siendo esta Gltima donde las NPs trabajan como adsorbentes de contaminantes presentes en el

agua (Robles et al., 2017, p. 432).

Para llevar a cabo esta investigacion trabajamos con la Fe;0,, que como se explicd con
anterioridad, proviene del 6xido de hierro y presenta varias propiedades como una elevada area
superficial especifica, alta reactividad y gran afinidad para metales pesados contribuyendo asi a
su remocion (Pilicita et al., 2021, p. 1). Entre una de sus grandes ventajas también se destaca su baja
toxicidad, lo gque significa que puede ingresar en el organismo humano y no generar mayor
inconveniente dentro del mismo, esto a su vez permite que tenga una gran gama de aplicaciones
en distintas &reas como la medicina, biotecnologia, y principalmente como una solucién ambiental

(Caballero & Lopez, 2012, p. 406).

Por otro lado, tenemos a la fibra sintética compuesta de nylon o poliéster y que ademas se
encuentran recubiertas con particulas abrasivas y pigmentos; presenta algunas caracteristicas
como larga duracion, ser poco higroscopicas y la ventaja principal es que al tratarse de una fibra
inerte puede ser sometida a cualquier ambiente sin reducir su vida Util (Pineda, 2015, p. 17). Su
estructura en forma de malla la vuelve ideal para combinarla con otros materiales y utilizarla para
la eliminacién de contaminantes del agua como los metales pesados (Lépez, 2020, pp. 11-12). Son

estas las propiedades de gran beneficio e importancia para la elaboracion de filtros que en

2



conjunto con las NPMs de 6xido de hierro (Fe;04) nos ayudaran con la remocion de metales
pesados (HQ).

El presente estudio se considera de gran importancia, puesto que analiza uno de los recursos mas
importantes como es el agua, sus niveles de contaminacion con metales pesados (Hg) y, un posible
método de remocion de este, que podria ser empleado en un futuro en tratamientos de agua
procedente de actividad minera. Ademas, se enfoca de manera directa con la linea de

investigacion de nanociencia y nanotecnologia de la carrera de fisica de la ESPOCH.



CAPITULO |

1. MARCO TEORICO

1.1. Objetivos de la investigacion

1.1.1. Objetivo general

Generar un filtro basado en nanoparticulas de dxido de hierro (magnetita) para la remocidon de

mercurio en aguas contaminadas.

1.1.2. Objetivos especificos

—  Generar nanoparticulas de éxido de hierro con niveles altos de estabilidad y baja
oxidacion.

—  Construir un filtro sintético con nanoparticulas de magnetita impregnadas.

—  Caracterizar el filtro sintético y nanoparticulas.

—  Aplicar el filtro en proceso de remocion de metales pesados en una muestra de agua
contaminada.

—  Caracterizar las muestras de agua post tratamiento.

1.2. Antecedentes

Dentro de este trabajo de investigacion es importante considerar que el objetivo principal es
utilizar NPMs para la remocion de metales pesados, por lo que, la mayoria de los antecedentes
gue se presentan a continuacion se encuentran con distintos elementos tanto para las NPMs como
para el metal pesado que se esta removiendo. De forma especifica este proyecto se basa en el uso

de NPMs de Fe;0, y Hg como el metal pesado que se removid.

En el 2011, en Venezuela, Arenas et al, evaluaron la capacidad biorremediadora de “Lemna
minor” en funcion del tiempo en aguas contaminadas con metales pesados, mas especificamente
el Hg (Arenas et al., 2011, p. 1), el mayor porcentaje de remocidn se consiguid a los 22 dias y fue del
30% con lo que se concluyd que el uso de esta planta acuatica funciona como una alternativa para

la remocidn de metales pesados con cantidades de hasta los 0.13 mg/L.



En 2013, en México, Barrientos y Matutes sintetizaron NPMs (hematita y magnetita) por medios
fisicos como lo es el aerosol asistido por deposicidn de vapor y medios quimicos (coprecipitacion
quimica), con el objetivo de aplicarlo a remocidn de As, logrando una eficiencia de eliminacion
del 100% a los 5 minutos de contacto con hematita y del 95% utilizando magnetita (Barrientos &
Matutes, 2013, p. 76). En este mismo afio, en la ciudad de Bucaramanga, Colombia, un grupo de
estudiantes de la Universidad Industrial de Santander sintetizaron in situ NPs de oxido de hierro
soportadas en fibra de fique, las cuales fueron utilizadas para la degradacion de colorantes;
obtuvieron variantes como la magnetita, hematita y goethita, las cuales ayudaron con alta
eficiencia en la decoloracion de soluciones acuosas de colorantes cationicos y anionicos (Ortiz

etal., 2014, p. 152).

En el 2016, Vela Fernando, realiz6 una evaluacion de la eficiencia de la ficorremediacion en la
remocion de Hg, sulfatos y nitratos de aguas residuales que se producen durante la extraccion del
oro en la provincia del Oro, para ello utilizd 3 géneros de microalgas nativas del Ecuador,
“Pleurococcus”, “Scenedesmus”, y “Chlorella” (Vela, 2016, p. 3). Finalmente, se logré obtener un
alto porcentaje de remocion de metales pesados (Hg) siento este valor del 93% y haciendo uso de

la microalga “Pleurococcus’.

En el afio 2017, en Colombia, Pinedo et al, evaluaron la eficiencia del proceso de fotocatalisis
heterogénea con didxido de titanio (TiO,) promovido por luz ultravioleta (UV) artificial, en la
remocion de Hg presente en efluentes mineros, para esto se valoraron especialmente efectos del
pH y concentracion de TiO, sobre la eficiencia de remocidn de este metal pesado (Pinedo et al., 2017,
p. 306). Se pudo concluir que el modelo que encontraron y expresaron a través de una ecuacion de
segundo orden predice una méxima eficiencia del 98.53% tomando en cuenta un pH de 6.98 y

una concentracién de TiO, de 0.51 g/L.

En la India, en el 2018, Majumder et al., trabajaron en la remediacién de As en la utilizacién de
agua y lodos con NPs de 6xido de hierro sintetizadas utilizando el método de sintesis verde, en
consecuencia, se obtuvo un tamafio de alrededor de 60 nm, y la adsorcién fue realizada por lotes,
en donde, en las primeras 8 horas de contacto se logr6 una eliminacion del 94.511% de arseniato
(Majumder et al., 2019, p. 796). En este mismo afio, en la ciudad de Riobamba-Ecuador, Llamuca J.,
realiz6 una evaluacion de la actividad biosorbente de la cascara de naranja y espiga de arroz para
aplicarla en la remocién de Hg inorgénico en soluciones acuosas, para ello utilizé una solucién
de nitrato mercurico con una concentracion inicial de 408.25 mg/L a un pH de 3.24 en donde
finalmente, obtuvo un porcentaje de remocion del 22.06% luego de 40 minutos de filtracion

(LLamuca, 2018, p. 12).



También se considerd importante revisar distintos procesos de impregnacién de NPMs en varios
materiales, y realizar distintas pruebas para considerar la mas favorable, algunos de estos métodos

se detallan a continuacion.

En Colombia, Pineda Xiomara en el afio 2019, estudi6 el comportamiento reolégico de
suspensiones de fibra de celulosa modificadas con NPMs de ferrita de cobalto, dichas fibras
fueron extraidas de eucalipto y ademas de eso el método de impregnacion que usé para su trabajo

experimental fue mediante un proceso de agitacion (Pineda, 2019, p. 22).

Acufia C., en el afio 2020, realiz6 un estudio comparativo bibliogréafico de 3 adsorbentes naturales,
todos ellos utilizados para la biorremediacion de aguas contaminadas con Hg. En base a su estudio
pudo observar que el Warao presenta un mayor porcentaje de adsorcion de metal Hg?*siendo este
un valor del 98%, el uso de la moringa obtuvo un valor del 48% y finalmente, la cascara de naranja
en conjunto con espigas de arroz un porcentaje del 22%, Acufia ademas concluye que el alto
porcentaje de remocion del Warao se debe a varios factores como: su pH alcalino, mayor tiempo

de contacto y a la composicion de su biomasa (Acufia, 2020, p. 13).

En el afio 2022, en Arequipa, Pert, Marquez et al., desarrollaron la impregnacion de NPs de 6xido
de cobre en tejidos de algodén con acabado antimicrobiano, para su proceso de impregnacion lo
que hicieron fue pasar el textil a través del coloide, para posteriormente exprimirlo entre dos
rodillos con una presién de 4 bar, con el objetivo de lograr una absorcion uniforme y controlada
alo largo y ancho del textil, mismo que presenté una zona de inhibiciéon promedio de 1,5 mmy 2
mm para Escherichia coli y Staphylococcus aureus respectivamente, la inhibicién indica que el
textil funcionalizado posee una actividad antibacteriana debido a la accion de las NPs sobre las

células bacterianas (Marquez et al., 2022, p. 61).

A nivel local se han realizado algunas investigaciones por parte de los estudiantes de la Escuela
Superior Politécnica de Chimborazo como, por ejemplo, en el caso de Vera Francisco gue, en el
2018, se plante6 como objetivo sintetizar y caracterizar NPMs de hierro mas especificamente
Fe;0, (Vera, 2018 p. 15). Pilicita Victor en el 2020, realizé un estudio sobre la evaluacion de la
adsorcion de especies de As en medio acuoso usando NPs de Fe;0,, mediante simulaciones AB-
initio en el marco DFT orientada a la creacion de filtros de agua (Pilicita, 2020, p. 1). En 2022,
Gonzélez Myriam sintetiz6 NPs de Fe;0, recubiertas de quitosano para la adsorcion de cromo
hexavalente (Gonzélez, 2022, p. 16) y en el mismo afio Macias Karen estudid la aplicacién de NPMs

de hierro (magnetita) en la adsorcion de As en aguas contaminadas (Macias, 2022, p. 1).



Una revision bibliografica del tema nos lleva a concluir que no se han encontrado estudios
experimentales utilizando filtros sintéticos a base de poliéster, ademas de la impregnacion de NPs
de Fe;0, sobre esta para su posterior aplicacion en la remocion de metales pesados (Hg) en aguas
contaminadas.

1.3. Bases tedricas

1.3.1. Mercurio (Hg)

El Hg es un elemento que se puede encontrar en el suelo, agua y aire, este existe en tres formas:
mercurio elemental (Hg®), inorganico (Hg*, Hg?*) y organico (metil o etil mercurio) (USEPA,
2022); los organismos se encargan de convertir el Hg en metil mercurio, compuesto organico méas
comun en el medio ambiente y el que perjudica de una manera mas directa a la salud de los seres
ViVvos (Gaona, 2004, p. 15). El Hg es liquido a temperatura ambiente y se evapora con facilidad, dicho
vapor puede llegar a ser mas perjudicial que en liquido (Balali et al., 2021, p. 2). Algunas propiedades
fisicoquimicas establecen su nimero atémico igual a 80, un peso atémico de 200.59, temperatura

de fusion de —38.87 °C y una temperatura de ebullicién de 356.58 °C (Gaona, 2004, p. 10).

Este elemento es considerado uno de los metales mas toxicos que se puede encontrar en aguas,
especialmente en las de mineria; se han hecho estudios en donde se ha comprobado que la
toxicidad del Hg ha causado dafios neuroldgicos, dentro de ellos la ataxia, distrofia muscular,
alteraciones del habla y deglucion entre los pacientes que se han expuesto a cantidades masivas
de metil mercurio. Ademas de eso, tiene tendencia a acumularse en los rifiones, ejerciendo efectos
nocivos, especialmente en los tbulos proximales (Balali et al., 2021, p. 2). También puede provocar
temblores, insuficiencia respiratoria y sintomas psicopatolégicos por interrupcion de procesos
metabolicos en el cerebro, pérdida de la vision periférica y problemas cardiovasculares (Urbina,
2022, p. 9).

En la dieta humana una dosis letal se encuentra entre los 150 y hasta 300 mg/dia, ademés los
niveles de contaminacion maximos establecidos por la Agencia de Proteccion Ambiental de

Estados Unidos no debe exceder los 0.00003 mg/L (Caviedes et al., 2015, p. 75).

1.3.2. Nanomateriales

Se los considera como una nueva clase de materiales, y se clasifica en varios tipos: ceramicos,

metales, semiconductores, polimeros, o bien una combinacion de estos (nanocompuestos), en
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donde por lo menos una de sus dimensiones se encuentra entre 1 y 100 nm (Carrasco, 2016, p. 10),
estos se forman a partir de cristales muy pequefios, tanto asi que hasta los atomos se pueden

contabilizar dentro de ellos (Rosas, 2022, p. 22).

Se los puede encontrar de forma natural o como subproducto de un proceso industrial, también se
incluyen los nanomateriales manufacturados (INSHT, 2015, p. 7) que, en la escala nanométrica
presenta propiedades muy diferentes en comparacion a las que exhibe un material volumétrico.
Por lo tanto, conforme se minimizan las dimensiones de las particulas a una escala nanométrica
se modifican sus propiedades fisicas, Opticas y electromagnéticas (Carrasco, 2016, p. 10); este Ultimo
tipo de nanomateriales pueden presentarse en forma de nano-objetos como lo son las nanoplacas,
nanofibras (nanotubo, nanohilo, y nanovarilla) y nanoparticulas, o de material nanoestructurado
como los nanocompuestos, nanoespumas solidas, materiales nanoporosos, entre otros (INSHT,

2015, pp. 8-9).

1.3.2.1. Nanoparticulas (NPs)

Aunque sus dimensiones se encuentran entre 1 nmy los 100 nm llegan a ser mas grandes que las
moléculas y atomos, no se rigen a las leyes de la fisica clasica y tampoco obedecen a la quimica

cuantica (Rosas, 2022, p. 19).

Las NPs son un érea de intensa investigacion cientifica, debido a que éstas se pueden utilizar en
diversos campos como lo son la biomedicina, éptica, electrénica, entre otros. Ademas de eso se
pueden sintetizar utilizando procesos fisicos o quimicos; se distinguen por su gran area superficial
que otorga a varios metales a escala nanométrica distintos beneficios, entre ellos la capacidad de
funcionar como adsorbentes (Tapia & Huanca, 2019, p. 26), siendo las NPMs las mas utilizadas en el

area de nanotecnologia para la remocién de contaminantes.

1.3.3. Hierro (Fe)

Es considerado uno de los elementos mas abundantes en la tierra, y se lo encuentra en varias
formas como: 6xidos, hidroxidos y oxi-hidroxidos, también en minerales, rocas y suelos (Carrasco,
2016, p. 13). Su numero atémico es el 23, dentro del nucleo es un componente principal junto con
el niquel y otros elementos ligeros y pesados. El mayor beneficio del Fe radica en su configuracion
electronica la cual permite obtener dos cationes importantes para la creacion de la magnetita, estos

son los cationes ferrosos (Fe?*), y férricos (Fe3*) (Lagroix et al., 2016, pp. 10-11).



1.3.3.1. Oxido de hierro

Se forma por una unidn entre el hierro (Fe) y oxigeno (0), tienen la particularidad de permanecer
en estados catidnicos como: divalentes, trivalentes o de valencia mixta (Pilicita, 2020, p. 16); los
minerales de 6xido de hierro de origen natural mas conocidos se clasifican en éxidos como
hematita, magnetita, maghemita, ferrihdrita; 6xidos hidroxidos como lepidocrocita, goethita,
akaganeita, feroxihita y entre los menos comunes estan los 6xidos como la wustita (Schwertmann &

Cornell, 2000, p. 5).

1.3.4. Magnetita (Fe30,)

Es un 6xido mixto de hierro, en donde el 27.6 % de su composicion corresponde al oxigeno y el
72.4 % al hierro (Noval et al., 2017, p. 43), también se lo conoce como una forma mineral
ferromagnética de 6xido de hierro (11, I1I), no metalico, cuya formula molecular es Fe;0,, es la
Unica ferrita que presenta comportamiento semimetalico. Una de las ventajas cuando se utiliza
NPs de Fe;0, se debe a esta propiedad, ya que, gracias a que su magnetismo se mantiene, permite
qgue se manipule desde una cierta distancia con un campo magnético, aunque esté cubierta,
enlazada a otro material, 0 inmerso en alguna sustancia. Ademas de eso, su toxicidad es de bajo
riesgo y aungue afecte al sabor u olor del agua no presenta un peligro para la salud. Las NPs de
oxidos de hierro como la Fe;0,4, son ampliamente estudiadas debido a su bajo costo y facil
obtencidn. Se la puede encontrar cominmente en la naturaleza, pero también pueden producirse
de manera sintética (Carrasco, 2016, p. 15). En la Tabla 1-1 se describen algunas caracteristicas

generales de la magnetita.

Tabla 1-1: Caracteristicas de la FesO4 natural

Férmula quimica FeFe 04 (Fe**Fe®*,04), Fes04
Clase Oxido

Grupo Espinela

Tipo de celda unitaria Cubica (espinela inversa)
Color Negro

Brillo Metalico

Densidad 5.2 g/cm?®

Optica Opaco, de color gris e isdtropo
Magnetismo Ferrimagnética

Fuente: Noval et al., 2017, p. 44.
Realizado por: Intriago C., 2023.



Presenta una estructura de espinela inversa, en donde su celda unitaria esta compuesta de 56
atomos; 32 de ellos le pertenecen al oxigeno y los 24 4&tomos restantes son cationes de hierro, de
los cuales 8 se encuentran en su forma ferrosa (Fe?*) y los otros 16 en forma férrica (Fe3*) (Noval
etal., 2017, p. 43). Los iones de Fe?* ocupan espacios tetraédricos y se encuentran colocados tanto
en el centro como en los vértices de un cubo, por otro lado, los iones de Fe3* ocupan espacios
octaédricos (Caballero & Lépez, 2012, pp. 401-402), para tener una mayor apreciacion de su distribucion

se presenta la llustracion 1-1.

lustracién 1-1: Estructura de espinela inversa de Fe;O4
Fuente: Noval et al., 2017, p. 43.

1.3.5. Sintesis de nanoparticulas magnéticas (NPMs)

Los métodos de sintesis se refieren al conjunto de procedimientos que se realizan en el laboratorio

con el objetivo de obtener NPs con alta cristalinidad y pureza (Borja & Rojas, 2020, p. 429).

Dicha preparacion de NPMs puede ser clasificada en dos categorias: las técnicas Top-down que
puede producir estructuras muy pequefias a partir de un material con gran tamafio (Ormaza et al.,
2020, p. 1097), entre ellos tenemos: la molienda mecéanica y condensaciéon de gas inerte, y las
Bottom-up que se basa en el crecimiento de NPs a partir del uso de distintos precursores, dentro
de esta técnica podemos encontrar: la coprecipitacion quimica, sintesis solvotermal, hidrotermal,

sol-gel, y el método de oxido-reduccion (Vera, 2018, p. 30).

Para la eleccion del método mas adecuado para la sintesis se debe tomar en cuenta aspectos
importantes como: la temperatura, el solvente o agente estabilizante y la reproducibilidad, siendo

el método de coprecipitacién quimica el mas utilizado para la sintesis de NPs de 6xido de hierro,
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gracias a su simplicidad, bajo costo de operacion y eficiencia; este proceso generalmente consiste
en una mezcla entre sales ferrosas y férricas en un medio acuoso (Pabon et al., 2021, p. 221). Debido

a estas caracteristicas se opt6 por utilizar este método para el presente trabajo.

1.3.5.1. Método de coprecipitacion quimica

El proceso de esta sintesis se da mediante una reaccién de iones de Fe (Il y I11) con una relacién
estequiométrica de 1:2, respectivamente (Ecuacion 1), para evitar la oxidacién del hierro se la
hace en un ambiente libre de oxigeno. La completa precipitacion de Fe;0, se consigue una vez
alcanzado un pH entre 8 y 12. Sin embargo, la Fe;0, es sensible a la oxidacién y no es muy
estable al ambiente, por ello cuando esté& en presencia de oxigeno, puede llevar a la produccion

de otras especies no deseadas como la (y — Fe,03) (Pabén et al., 2021, p. 221).

Fe?* + 2Fe3* + 80H™ — Fe;0, + 4H,0 1)

Para evitar la oxidacién y preservar el comportamiento magnético de las NPs sintetizadas, se
utilizan sintesis en atmosfera inerte de nitrdgeno y agua desoxigenada en la preparacion de las

soluciones de Fe (Marimon, 2018, p. 8).

Una de las ventajas que presenta este método también involucra a la gran cantidad de NPs que se
pueden sintetizar, pero este se limita por el control del tamafio de las particulas debido a que el
crecimiento del cristal se da por factores cinéticos. Debido a esto el tamafio y forma de las NPs
se pueden controlar con un ligero éxito siempre y cuando se ajusten parametros como la
temperatura, el tipo de sales que se esta usando y el pH. La adicion de polimeros superficiales o
aniones organicos quelantes pueden ayudar a controlar el tamafio durante la formacion de la

magnetita (Pabon et al., 2021, p. 221).

1.3.6. Nanotecnologia en el tratamiento de aguas.

La nanotecnologia ha tenido un enfoque en distintas reas como las ciencias bésicas, electronica,
el medio ambiente y la ciencia de los materiales (Rosas, 2022, p. 19), dentro de esta Ultima se
encuentra el estudio de las NPs que es la que mas destaca debido a que se pueden emplear en la
medicina, catélisis, electronica, cosméticos, alimentos, y en el caso de esta investigacion para el
control de contaminantes (Borja & Rojas, 2020, p. 428). Gracias a esta se ha podido disefiar nuevos

procesos para la remocién de metales pesados y demas contaminantes.
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En el caso del Hg, los procesos se caracterizan por ser mas selectivos, mas eficientes, y ser mejores
adsorbentes. Se cree que con ayuda de la nanotecnologia se podria transformar el agua
contaminada en agua apta para riego, consumo humano y saneamiento. Dentro de las ventajas del
empleo de esta tecnologia, se encuentra la capacidad de adsorcion de las NPs debido a su elevado
valor de area superficial lo que permite que sea de gran utilidad para el tratamiento de aguas (Tapia

& Huanca, 2019, p. 26).

1.3.7. Adsorcién

Es una técnica muy utilizada para la remocion de metales pesados como el Hg, se llama adsorcion
al fendbmeno de acumulacién de particulas sobre la superficie de un sélido, la sustancia que se

acumula se conoce como adsorbato y el material sobre el cual lo hace se denomina adsorbente
(Tapia & Huanca, 2019, p. 34).

Las caracteristicas principales de este proceso son: la selectividad la cual nos indica que depende
de la naturaleza y de un previo tratamiento al que se haya sometido a la superficie del adsorbente,
asi también como el origen de la sustancia adsorbida. Al aumentar la superficie del adsorbente y
la concentracién del adsorbato, aumentara la adsorcién (Tapia & Huanca, 2019, p. 34); suele ser un
proceso répido cuya velocidad aumenta cuando aumenta la temperatura, pero desciende cuando

aumenta la adsorcion, se da espontaneamente y se divide en dos tipos.

Existe la adsorcion fisica, que se da gracias a las fuerzas de atraccién secundarias de Van Der
Waals, como las interacciones dipolo-dipolo, mientras que la adsorcion quimica, implica la
formacion de enlaces quimicos, posee una similitud con las reacciones quimicas, ademas de que
requiere de una transferencia de electrones entre el adsorbente y adsorbato (Tapia & Huanca, 2019,
p.35).

1.3.8. Fibra sintética

El proceso de fabricacion de este tipo de fibras radica en el uso de nylon o poliéster que se tiende
a recubrir con resina, abrasivos y pigmentos, a diferencia de las fibras vegetales que se derivan

de plantas.

El objetivo de utilizar estos materiales radica en las caracteristicas que presenta como: larga
duracion, alta resistencia, y principalmente que al tratarse de una fibra inerte se vuelve ideal para
exponerla a cualquier tipo de ambiente sin reducir el tiempo de vida Gtil (Pineda, 2015, p. 17). Con

respecto a su estructura, esta se ve representada por hebras que se sobreponen unas con otras,
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dandonos como resultado un sistema vascular fibroso rigido, que es de gran utilidad para utilizarlo
como aislante, en la textileria, para materiales de embalajes o filtros para la remocion de

contaminantes (Lopez, 2020, pp. 11-12).
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CAPITULO I

2. MARCO METODOLOGICO

2.1. Tipoy disefio de la investigacion

La presente investigacion de tipo experimental esta basada en un andlisis de tipo correlacional,
ya que se varié el tipo de fibra sintética y también el tiempo de contacto aplicado al tratamiento
de la fibra con NPMs de Fe;0,, siendo estos intervalos de 15 minutos durante una hora; asi fue
como se identificé el nivel de adsorcion de Hg en 4 muestras en total. Este tratamiento se repitié

3 veces para cada fibra, para la comparacion de resultados.

2.1.1. Método experimental

Se establecieron 2 unidades experimentales, una de ellas utilizando fibra sintética de la marca
“Estrella” y la otra con fibra sintética de la marca “Scotch-Brite”, a ambas fibras se les hizo un
previo tratamiento llamado hidrolizacion. Ademas, cada fibra fue sometida a tres repeticiones en
las que se realiz6 adsorciones por una hora y tomando alicuotas cada 15 minutos, los datos de la

cantidad de Hg se obtuvieron mediante analisis con Espectrofotometria de Absorcion Atémica.
2.2. Enfoque de la investigacion

El enfoque de la investigacion es cuantitativo porque se analiz6 la concentracién de Hg presente
en aguas contaminadas antes y después de la remocion realizada con los 2 tipos de fibra con
NPMs de magnetita con el objetivo de conocer su eficiencia.

2.3. ldentificacion de variables

2.3.1. Variables independientes

Concentracién de Hg en el agua contaminada

Cantidad de magnetita impregnada en las fibras sintéticas

Tiempo de contacto en la adsorcion

Tipo de fibra sintética
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2.3.2. Variables dependientes

Nivel de adsorcion de Hg de las fibras con magnetita

Concentracién de Hg en el agua tratada
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24.

24.1.

Operacionalizacién de variables

Operacionalizacion de variables

Tabla 2-2: Operacionalizacion de variables

contaminada

agua contaminada

TIPO DE
VARIABLE CONCEPTO INDICADOR INSTRUMENTO
VARIABLE
Concentracion de Hg en el agua ) Cantidad de Hg presente en el Espectrofotometro de
Independiente Ppb (ug/L)

Absorcién Atémica

Cantidad de magnetita impregnada

en las fibras sintéticas

Independiente

Cantidad de magnetita utilizada

para el filtro sintético

Miligramos (mg)

Balanza analitica

Tiempo de contacto en la adsorcion

Independiente

Alcance de adsorcion maxima de

Hg con las fibras sintéticas

Minutos (min)

Crondémetro

Tipo de fibra sintética

Independiente

Marca de fibra que se utiliz6

como filtro para la remocion

Marca

Ninguno

Nivel de adsorcion de Hg

Dependiente

Cantidad de Hg presente en el

agua que se adsorbe con el filtro

Porcentaje (%)

Espectrofotometro de

Absorcion Atdmica

Concentracién de Hg en el agua

tratada

Dependiente

Cantidad de Hg presente en el

agua a tratar

Ppb (ug/L)

Espectrofotometro de

Absorcién Atémica

Realizado por: Intriago C., 2023.

16




2.5. Disefio de la investigacion

2.5.1. Disefio del tratamiento experimental
. / Tiempo 2
Fibra A f_,,_;—’”
corn NPLs
N
Muestrade agua con
la concentraciin de
Hg _
:
. / Tiempo 2
Fihra B "
e
llustracion 2-2: Disefio experimental de la investigacion
Realizado por: Intriago C., 2023.
2.6. Unidad de analisis

Se considera el nivel de adsorcion de Hg que presentan los filtros
(magnetita) para el tratamiento de aguas contaminadas.
2.7.

Poblacion de estudio

La poblacidn de estudio est4 basada en el uso de aguas contaminadas

con impregnacion de NPMs

con Hg, se utiliz6 una unidad

de ppm (1 ppm) disuelto en un bal6n de aforo de 100 mL con agua desionizada.

2.8. Tamaifo de la muestra

El tamafio de la muestra se establece por 6 muestras de agua con

ppm), se extrajeron 4 alicuotas (1 cada 15 minutos), teniendo finalmente 24 datos para la lectura

de andlisis de la concentracién de Hg en el agua contaminada.
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2.9. Localizacion de la investigacion

La localizacién del estudio se centrd en la ciudad de Riobamba, provincia del Chimborazo,
Ecuador, de forma especifica, el laboratorio de Quimica Instrumental de la Facultad de Ciencias
de la ESPOCH.

2.10. Reactivos, equipos y materiales necesarios para el desarrollo de la investigacion

2.10.1. Reactivos

Tabla 2-3: Reactivos utilizados en la sintesis e impregnacion de NPMs (Fe;0,) en las fibras

sintéticas

Cloruro ferroso (FeCl,) Hidrdxido de sodio (NaOH)

Tanque de gas con nitrégeno Agua desionizada Estandar de Hg

Realizado por: Intriago C., 2023.

2.10.2. Equipos
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Tabla 2-4: Equipos utilizados en la sintesis e impregnacion de NPMs (Fe30,4) en las fibras

sintéticas

ST -

Espectrofotémetro infrarrojo Conductimetro pHmetro
(FTIR)

Estufa

Sonicador Plancha de calentamiento Espectrofotometro de

Absorcion Atdmica
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Sorbona

Microscopio electronico de
barrido (SEM)

Bomba de vacio

Realizado por: Intriago C., 2023.

2.10.3. Materiales

Tabla 2-5: Materiales utilizados en la sintesis e impregnacion de NPMs (Fe304) en las fibras

sintéticas

Espatula

Balén de aforo de 100 mL

Probeta de 100 mL

Bureta

2 pipetas (1 mLy 10 mL) y

una pera

Papel Aluminio
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Etiquetas

Tijeras

Magneto

Fibra sintética A

Fibra sintética B

Papel filtro

Embudo Buchner

Kitasato

2 vasos de precipitacion de
250 mL

24 tubos de vidrio de 10 mL

2 vasos de precipitacion de
100 mL

Realizado por: Intriago C., 2023.
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2.10.4. Metodologia estadistica

Para el andlisis estadistico se utiliz6 el programa estadistico SPSS, en el cual se tom6 como
variable independiente al tipo de fibra que se utilizé durante la remocion y el tiempo de contacto
que para cada tratamiento fue en intervalos de 15 min durante una hora. Como variable

dependiente se considerd la concentracién de Hg.

Se realiz6 un analisis ANOVA de inter-sujetos para comprobar la influencia del tipo de fibra con
respecto a los resultados de adsorcion, también se realizaron las distintas pruebas estadisticas para
la comprobacién de los supuestos necesarios para la obtencion de este andlisis que son:

independencia, normalidad e igualdad de varianzas (homocedasticidad).

Para llevar a cabo el andlisis se debe plantear una hipétesis nula y una alternativa, con el objetivo

de comprobar que se cumpla alguna de las dos.

2.10.4.1. Hipdtesis Nula

El tipo de fibra con NPs de magnetita impregnada utilizado en el tratamiento no influye en el

porcentaje de adsorcion de Hg obtenido en el experimento

2.10.4.2. Hipotesis Alternativa

El tipo de fibra con NPs de magnetita impregnada utilizado en el tratamiento influye en el

porcentaje de adsorcion de Hg obtenido en el experimento.

2.10.5. Metodologia experimental

2.10.5.1. Esterilizacion de materiales

Para la generacion de filtros sintéticos con Fe;0, impregnada, debemos usar materiales que se
encuentren limpios, esto con el objetivo de que algln tipo de residuo no interfiera con la

efectividad de NPMs y con ello la remocion de Hg que se llevara a cabo.

Para la limpieza se utilizé agua y jabdn; primero se procedio a cepillar todos los materiales con

escobillas, se enjuag6 con agua normal y se realiz6 un segundo enjuague con agua desionizada,
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se dejo escurrir sobre una toalla y posterior a esto se introdujeron todos los materiales de vidrio a

la estufa a una temperatura de 50 °C durante 10 minutos.

2.10.5.2. Hidrolizacion de la fibra sintética

Se denomind a la fibra de la marca “Estrella” como “A” y la fibra “Scotch-Brite” como “B”, se
tomaron valores de dimensiones y peso (llustracion 2-3), se obtuvieron 3 muestras de fibra para
cada marcay los valores se detallan en la Tabla 2-6 y 2-7 respectivamente. Cada fibra fue marcada

con un corte especifico para identificarlas.

Tabla 2-6: Dimensiones y peso de las fibras A

Fibra A Ancho (cm) | Largo (cm) | Grosor (cm) | Peso (mg)
FA1 4.5 4.5 0.1 757.1
FA2 4.5 4.5 0.1 771.6
FA3 4.5 4.5 0.1 786.5
Realizado por: Intriago C., 2023.
Tabla 2-7: Dimensiones y pesos de las fibras B
Fibra B Ancho (cm) | Largo (cm) | Grosor (cm) Peso (mg)
FB1 4.5 4.5 0.2 526.6
FB2 4.5 4.5 0.2 563.9
FB3 4.5 4.5 0.2 664.5

Realizado por: Intriago C., 2023.

a) Peso de FA1 en gramos. b) Peso de FB3 en gramos.

llustracién 2-3: Toma de pesos de las planchas correspondientes a cada tipo

de fibra
Realizado por: Intriago C., 2023.
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Lo primero que se realiz6 fue la solucién uno molar (1M) de NaOH (llustracién 2-4), que consiste
en pesar 4 g y disolverlos en un balén de aforo de 100 mL con agua desionizada, como se
utilizaron 2 tipos de fibra se duplicé la cantidad y en total se us6 8.0173 g, después se dejé sonicar

durante 3 minutos para disolver el NaOH.

b) Colocacién de agua desionizada
en el NaOH.

c) Sonicacion de la solucién d) Finalizacion del aforo de la solucion.
de NaOH.

lustracion 2-4: Solucion 1 molar de NaOH
Realizado por: Intriago C., 2023.

La solucion fue colocada en 2 vasos de precipitacion de 100 mL junto con las 3 planchas de fibra
perteneciente a cada tipo, se llevé a la sorbona y a la plancha de calentamiento y aqui se dejaron
ambos vasos de precipitacion con las fibras durante 4 horas a una temperatura constante de 40 °C

(Hustracién 2-5).
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a) Solucién de NaOH para ambas fibras. b) Calentamiento de fibras a 40° C.

llustracion 2-5: Calentamiento de fibras
Realizado por: Intriago C., 2023.

Transcurrido este tiempo se midieron valores de pH, conductividad y temperatura en cada
solucion, datos que se muestran en la Tabla 2-8.

Tabla 2-8: Valores de pH, conductividad y temperatura de cada fibra con la solucién de NaOH.

. L, Conductividad
Tipo Solucion pH Temperatura (°C)
(mS)
Solucion acuosa
13.42 133.6 19
sin la fibra A
Solucion con Fibra
p Agua 13.09 128.2 20
_ desionizada
Solucidn acuosa
) ) con NaOH 13.54 134.5 19
sin la fibra B
Solucion con Fibra
«g” 13.17 147.5 26.1

Realizado por: Intriago C., 2023.

Se debe reducir el pH aun valor entre 6 y 7, por lo que, se debe sonicar ambas fibras. Se realizaron
bafios de ultrasonido de la fibra A y B usando el sonicador por intervalos de 30 min, luego se
midieron valores de pH, conductividad y temperatura , ademas de eso se cambi6 el agua
desionizada por cada intervalo de tiempo (llustracion 2-6); todos estos valores se muestran en la

Tabla 2-9 y 2-10 respectivamente.
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a) Medicion de pH de la fibra A.

B

\

-

b) Sonicacion de la fibra Ay B.

b) Medicion de conductividad de la fibra B.

llustracién 2-6: Lavados para reducir el pH de las fibras

Realizado por: Intriago C., 2023.

Tabla 2-9: Valores obtenidos en cada sonicacién de la fibra A

II:\ja((jJI% son-:-gzgi]gr? ?rﬁin) pH | Conductividad (uS) | Temperatura (°C)
1 30 12.04 11.17 22
2 30 9.82 78.1 23.6
3 30 8.85 23.9 247
4 30 8.70 14.33 235
5 30 7.73 100.6 26.2
6 30 7.74 16.96 24.6
7 30 6.87 18.86 25.3

Realizado por:

Intriago C., 2023.
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Tabla 2-10: Valores obtenidos en la sonicacion de la fibra B

N° de Tiempo de
lavado sonicacion (min) pH | Conductividad (uS) | Temperatura (°C)
1 30 11.93 7.11 23.1
2 30 9.84 39.9 23.9
3 30 8.81 31.3 23.5
4 30 8.78 20.2 23.7
5 30 8.73 9.87 24.4
6 30 7.70 116.6 25.3
7 30 7.50 324 23.1
8 30 6.53 29.3 25.5

Realizado por: Intriago C., 2023.

Finalmente, el valor de pH para las fibras fue de 6.87 y 6.53 respectivamente, al encontrarse
ambas fibras con un pH adecuado fueron enviadas a la estufa a una temperatura de 60 °C por un

tiempo estimado de 12 horas.
2.10.5.3. Sintesis de NPs de Oxido de hierro (magnetita) e impregnacion en las fibras sintéticas.
Las cantidades de los reactivos que se utilizaron para llevar a cabo la sintesis (llustracion 2-7)

fueron las siguientes: cloruro férrico (FeCls): 3.2412 g, cloruro ferroso (FeCl,): 1.2686 g e
hidroxido de sodio (NaOH): 7.9993 g.

a) Peso de FeCl;. b) Peso de FeCl,. c) Peso de NaOH.

llustracion 2-7: Pesos de cada reactivo utilizado para la sintesis de FesO4

Realizado por: Intriago C., 2023.
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En un bal6n de aforo de 200 mL se coloc6 50 mL de agua desionizada, junto con el FeCl, y FeCl;,
se lo sonico por alrededor de 5 min hasta disolverse finalmente, se afiadié el total de agua,
obteniendo la solucién 1. Por otro lado, en un balén de aforo de 200 mL se disolvieron 7.9993 g
de NaOH con agua desionizada, se sonic6 hasta disolverse obteniendo la solucion 2 (llustracion
2-8).

a) 100 mL de NaOH. b) 100 mL de NaOH. c) 100 mL de la solucién de cloruros.

Y d) 100 mL de la solucion de cloruros.

llustracién 2-8: Preparacion y division de las soluciones para ambas fibras
Realizado por: Intriago C., 2023.

100 mL de la solucién 1 fue vaciada en un vaso de precipitacion de 250 mL, en una bureta se
afiadio la solucion 2; el vaso junto con las fibras fue Ilevado a un agitador magnético y sobre este
también se introdujo la manguera de nitrégeno para generar un ambiente inerte y asi evitar la
oxidacion. Una vez que el nitrégeno empez6 a burbujear dentro de la solucion se prendié el
agitador a 200 rpm, y también se abri¢ la llave de la bureta para que empiece con el goteo lento
de NaOH (llustracion 2-9).

En un lapso de 5 a 10 minutos, se pudo observar un cambio de color en la solucion 1, por lo que,
se empez6 a medir el pH constantemente; para llegar a obtener ferrofluido de magnetita el valor
de este debe encontrarse entre 8 y 12. Este proceso se repiti6 exactamente igual para la fibraB y
el pH final obtenido fue de 10.29 y de 10.27, para las fibras A y B respectivamente. En este punto
las fibras estuvieron aptas para ser enviadas a la estufa a una temperatura de 50 °C por 24 h, para

su posterior secado.
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¢) Ferrofluido Ay B. d) Fibras Ay B fuera del ferrofluido sobre aluminio.

lHustracion 2-9: Proceso de sintesis de magnetita e impregnacion de NPMs en fibras
sintéticas

Realizado por: Intriago C., 2023.

Las fibras fueron pesadas una vez secas, con el objetivo de conocer la cantidad de magnetita que
se impregno en ellas, este valor se obtuvo de la sustraccién entre el peso de la fibra con NPMs y
el peso de la fibra hidrolizada (llustracion 2-10). Los valores para las fibras A fueron de 66.2 mg,

101.8 mg, 72.9 mg y para las fibras B 48.2 mg, 54.1 mg, 74.9 mg, respectivamente.

a) Peso fibra A hidrolizada b) Peso fibra A con magnetita impregnada

lHustracion 2-10: Peso de las fibras con NPMs
Realizado por: Intriago C., 2023.
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2.10.5.4. Caracterizacion de las NPMs (magnetita) y de la fibra sintética con magnetita

impregnada

Un factor clave para identificar la composicion de un determinado material se puede llevar a cabo
mediante el uso de distintas técnicas épticas como: el equipo de espectrofotometria infrarrojo
(FTIR), con luz ultravioleta (UV-Vis) o fluorescencia. Para el estudio de la morfologia y tamafios
existen otros equipos como el Microscopio Electrénico de Barrio (SEM), el Microscopio
Electronico de Transmision (TEM) o el de Fuerza atomica. Para este trabajo, debido a distintas
complicaciones como la falta de equipos, disponibilidad y recursos econémicos se realizaron dos

técnicas que se describen a continuacion:

e Espectrofotometria Infrarroja (FTIR)

Su funcionamiento se basa en el movimiento de los a&tomos como la torsion, rotacion, flexion o
vibracion. Cuando la radiacién infrarroja interactla con la muestra, una parte de la radiacion se
absorbe a ciertas longitudes de onda, y gracias a las vibraciones se produce el espectro que va a
depender de los grupos funcionales y la configuracion atobmica (enlaces, estructura molecular)
que componen a nuestro objeto de estudio. La mayoria de los equipos usan como sistema de
andlisis a las transformadas de Fourier de haz sencillo y el grafico que se obtiene viene

representado por %T (transmitancia) frente al nimero de onda (cm™?1) (Dominguez, 2015, p. 9).

Con la ayuda de este equipo vamos a poder observar los grupos funcionales caracteristicos de las
NPMs (magnetita) asi también como de la fibra con NPMs impregnadas, para ello es importante
considerar algunos factores mientras se utiliza este equipo, como por ejemplo que se encuentre
limpio y principalmente que este calibrado; lo primero que se debe realizar es un “background”
para “limpiar” el area donde se coloca la muestra, esto con el objetivo de que los grupos

funcionales de la magnetita no se confundan con los del aire o algun otro residuo.

Se lo puede utilizar tanto para muestras liquidas como solidas, en nuestro caso se decidié realizar
algunos lavados (en centrifugadora) con alcohol y agua desionizada al ferrofluido obtenido
durante la impregnacion y posteriormente se lo sec6 en la estufa a una temperatura no mayor a

50° C por 24 horas finalmente, la muestra fue pulverizada con ayuda de un mortero.

Después de haber calibrado el equipo, se coloct una pequefia cantidad de magnetita molida sobre
el porta muestras del espectrofotometro, se cerr6 el equipo y se asegurd el cristal para evitar algun

tipo de interferencia.
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e Microscopio Electrénico de Barrido (SEM)

Se basa principalmente en el uso de un haz de electrones para la creacion y obtencion de una
imagen, es muy versatil en el estudio de solidos y esto es debido a que se genera una gran variedad
de sefiales cuando el haz interacciona con la muestra, se recomienda que para su uso las muestras
sean conductoras o se debe recubrir con alguna capa de carbono o de un metal como el oro para
otorgarles el caracter de un material conductor y asi obtener una imagen de mayor calidad
(Dominguez, 2015, pp. 8-9).

Se tomd una pequefia cantidad de la fibra A y se coloco en el porta muestra, por otro lado la
magnetita pulverizada fue esparcida en una minima cantidad también sobre un porta muestras; el
software que este equipo posee nos permite visualizar si se ha dado o no la impregnacion de
magnetita en la fibra sintética y también ayuda para observar el tamafio de las particulas que se

han sintetizado.

2.10.5.5. Evaluacién de la adsorcion de Hg

Se tomaron 0.1 mL de estandar de Hg de 1000 ppm y se aford en un balén de 100 mL con agua
desionizada, esta solucidn fue llevada a una agitacion de 200 rpm junto a cada fibra, se tomaron
alicuotas cada 15 min por una hora, se midieron valores de pH, conductividad y temperatura
(Hustracién 2-11); los datos de cada fibra y su repeticion se muestran en las Tablas de la 2-11 a
la 2-16. Finalmente, cada alicuota fue guardada en tubos de vidrio con su respectivo etiquetado y
enviadas a refrigeracion. Es importante mencionar que todas las muestras fueron analizadas en el
equipo de Espectrofotometria de Absorcion Atomica (EAA) en donde se midid la concentracion

de Hg presente en cada alicuota para posteriormente calcular el porcentaje de remocion.

a) Extraccion de 0.1 mL de estdndarde Hg ~ b) Dilucién de Hg en agua desionizada
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c) Agitacidon de fibra con NPMs (Fes;O4)

d) Almacenado de alicuotas

lHustracién 2-11: Proceso de remocion de Hg en agua contaminada

Realizado por: Intriago C., 2023.

Tabla 2-11: Valores de la fibra A, tratamiento 1

N° Muestra pH Conductividad (uS) | Temperatura (°C)
Sin fibra 3.66 880 17.8
1 4.18 842 17
2 4.10 921 18.4
3 4.10 749 17
4 4.00 1417 16.8

Realizado por: Intriago C., 2023.

Tabla 2-12: Valores de la fibra A, tratamiento 2

N° Muestra pH Conductividad (uS) | Temperatura (°C)
Sin fibra 3.72 989 17.2
1 3.88 1174 16.9
2 3.87 782 19.9
3 4.26 743 17
4 4.14 656 17.2

Realizado por: Intriago C., 2023.
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Tabla 2-13: Valores de la fibra A, tratamiento 3

N° Muestra pH Conductividad (uS) | Temperatura (°C)
Sin fibra 3.80 1279 17.6
1 3.92 1168 18.1
2 3.94 782 18.2
3 3.91 669 18.2
4 3.94 538 18.1

Realizado por: Intriago C., 2023.

Tabla 2-14: Valores de la fibra B, tratamiento 1

N° Muestra pH Conductividad (uS) | Temperatura (°C)
Sin fibra 3.93 1261 17.4
1 4.06 1736 18.7
2 3.90 1473 28.5
3 4.17 1925 17.6
4 4.10 1504 21.2

Realizado por: Intriago C., 2023.

Tabla 2-15: Valores de la fibra B, tratamiento 2

N° Muestra pH Conductividad (uS) | Temperatura (°C)
Sin fibra 3.80 1262 17.3
1 4.02 2110 18.4
2 4.14 1880 19.8
3 4.22 1870 18
4 4.10 1720 25.3

Realizado por: Intriago C., 2023.
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Tabla 2-16: Valores de la fibra B, tratamiento 3

N° Muestra pH Conductividad (uS) Temperatura (°C)
Sin fibra 3.91 1212 17.3
1 4.26 1838 17.7
2 4.35 1735 18.8
3 441 1677 18.6
4 4.88 1622 18.1

Realizado por: Intriago C., 2023.

2.10.5.6. Analisis de la concentracién de Hg

Para la medicién de la concentracién de Hg se utiliza el equipo de Espectrofotometria de
Absorcion Atémica (EAA) en donde se deben preparar soluciones para calibrar el equipo y para
que este tenga la capacidad de medir la concentracion de Hg presente en el agua, los procesos se

describen a continuacion:

Primero se realizé una solucion con 10 mL de 4cido clorhidrico en un balén de aforo de 500 mL

mas la adicion de agua desionizada, la cual renombraremos como solucién A.

Después, se tomo 0.1 mL de estdndar de Hg de 1000 ppm y se aford en un balén de 100 mL con

la solucion A, a esta la Ilamaremos solucion B.

Finalmente, en 4 balones de aforo de 100 mL se colocaron 1 mL, 2 mL, 3 mL, y 4 mL de la

solucién B respectivamente y cada uno se afor6 con la solucion A (llustracion 2-12).

Para la calibracién del equipo también se debe hacer otra solucidn que consiste en pesar 3 g de
borohidruro de sodio y 1.5 g de hidréxido de sodio, los cuales se aforaron en un balén de 500 mL

con agua desionizada.

Una vez que se enciende el EAA, este debe ser calibrado con las soluciones que se prepararon
con anterioridad para asi obtener la curva de calibracion, después se procede a leer cada muestra
en donde se usan distintos valores de dilucion, mismos que se ingresan en el equipo con el objetivo

de obtener resultados de las concentraciones corregidas para finalmente analizar la adsorcion.
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a) Preparacion de soluciones para
el equipo de EAA

c) Calibracion del equipo de EAA. d) Equipo de EAA.

llustracién 2-12: Preparacion del equipo de EAA para el analisis de remocion de Hg
Realizado por: Intriago C., 2023.
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CAPITULO Il

3. MARCO DE INTERPRETACION Y ANALISIS DE RESULTADOS

3.1. Resultados de la sintesis de NPMs (magnetita)

3.1.1. Espectrofotometria Infrarroja (FTIR)

El espectro IR que se muestra en la llustracion 3-13, 3-14 nos muestra las bandas de absorcion de
los diferentes grupos funcionales que estan presentes en la magnetita, asi también como en la fibra
con NPMs. El espectro relaciona Transmitancia (%T) y el nimero de onda en el rango de 500 a
4000 cm™1,

- Espectros de la magnetita sintetizada para la fibra A y la fibra A con NPMs.

En la llustracion 3-13 se observan bandas de absorcion caracteristicas a los grupos funcionales
mas comunes, por ejemplo, la banda en 3359 cm™~* con mayor intensidad para la Fe;0, y la banda
de 3347 cm™! para la fibra A con Fe;0,; segln (Shurvell, 2006, p. 1791) indica que aquellos valores
encontrados en un rango de 2900 cm™! a 3700 cm™! pueden ser atribuidos a la vibracién del
grupo hidroxilo (O-H), que cominmente son indicativo de agua o alcoholes (Morales et al., 2019, p.
41), y el ensanchamiento de la banda se lo asocia con puentes de hidrogeno entre los &tomos de
hidrégeno (Cortés, 2018, p. 29). También se les puede atribuir a este mismo grupo (O-H), pero
considerando una vibracion de deformacion a aquellas bandas que se encuentran en 1631 cm™?!
para la Fe;0, y 1716 cm™! para la fibra A con Fe;0, segun la bibliografia encontrada en (Morales
etal., 2019, p. 41) Y (Ormazaet al., 2020, p. 1100).

Con respecto a las bandas de absorcion encontradas en 2896 cm™! para la Fe;0, y 2908 cm™1!
para la fibra A con Fe;0, corresponden a una vibracién antisimétrica de los enlaces carbono-
hidrégeno (C-H) (Ormaza et al., 2020, p. 1100); finalmente, la presencia de las NPs de Fe;0, puede
notarse por aquellas bandas encontradas en 549 cm™? para la Fe;0, y 578 cm™'con 538 cm™?!
para la fibra A con Fe;0,, ya que se atribuyen al estiramiento simétrico del enlace (Fe-O) en las

estructuras tetraédricas (Cortés, 2018, p. 27).

Es importante tomar en cuenta que la absorcion relacionada con la vibracion (Fe-O) de la Fe3 0y,
es de mayor intensidad en comparacion a la de la fibra A con Fe;0,4, lo que revela que las
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particulas para la Fe;0, poseen una mayor cristalinidad que las particulas impregnadas en la fibra
(Pabdn et al., 2021, p. 225).

Espectro IR de Fe3 04 Fea04d
Fibra A con FeE304
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llustracién 3-13: Espectro IR de la Fe;O4 y la fibra A con Fe;O4
Realizado por: Intriago C., 2023.

- Espectros de la magnetita sintetizada para la fibra B y la fibra B con NPMs.

Debido a que la sintesis de Fe;0, utilizada para la fibra B se llevé a cabo de la misma forma que
para la primera, se obtuvieron bandas de absorcién bastante similares; entre ellas se destaca la
banda de 3266 cm™?! y la de 1631 cm™! que como se indic6 anteriormente corresponde a las
vibraciones de los grupos hidroxilo (O-H), ademas de eso tenemos un pico significativo en 2900

cm™1 que corresponde a una vibracion antisimétrica de los enlaces C-H.

Finalmente, el pico de 555 cm™! nos indica el estiramiento simétrico de los enlaces Fe-O y con
ello la presencia de NPs de Fe; 0,4, la gran intensidad que esta banda posee nos ayuda a corroborar

la gran cristalinidad que posee.

Con respecto al espectro generado por la fibra B con Fe;0, las bandas que més pueden destacar

son: la de 3341 cm™! correspondiente a las vibraciones de los grupos hidroxilo, y la banda
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encontrada en 582 cm™! que es indicativo del estiramiento simétrico de los enlaces Fe-O, pero
debido a su baja intensidad se rechaza la hipétesis de que tenga una gran cristalinidad a diferencia
de los otros espectros. A diferencia de la fibra A con Fe;0,, la dificultad para encontrar
semejanzas con la Fe;0, es significativa, se cree que esto sucedio por la baja impregnacion que
se obtuvo, ademéas de que dicha informacién se corrobora con los resultados obtenidos al

momento de aplicarlo a remocion.

Espectro IR de Fe3 04
—— Fibra B con Fedod
— Fe3C4
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lustracién 3-14: Espectro IR de la FesO4 y la fibra B con Fe;O4
Realizado por: Intriago C., 2023.

3.1.2. SEM de fibras sintéticas con magnetita

Para la caracterizacion utilizando el SEM, se tomé una pequefia cantidad de la fibra A con Fe;0,,
con el objetivo de comprobar que en efecto la magnetita se ha impregnado en las hebras que la

componen.

Se debe considerar que la presente investigacion esta relacionada con la obtencién de NPs, asi
que se tomd una pequefia cantidad de Fe;0, solida perteneciente a la sintesis de la fibra A,
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obteniendo como resultantes las micrografias que se muestran en la llustracién 3-15. La seleccion
de las muestras para el SEM se las realiz6 solo para la fibra A y su respectiva sintesis debido a

las limitaciones de uso del equipo.

SEM HV: 8.0 kV WD: 27.27 mm L] VEGA3 TESCAN|
View field: 244 ym Det: SE 50 um
SEM MAG: 1.14 kx | Date(m/dly): 10/20/23 Laboratorio Materiales UTA

SEM HV: 5.0 kV WD: 27,33 mm Ll | SEM HV: 30.0 kV | WD: 6.89 mm VEGA3 TESCAN|

View fleld: 139 ym Det: SE 20 pm Laboratorio Materiales UTAJ] View field: 40.1 ym Det: SE + BSE

lHustracién 3-15: Micrografias SEM de la fibra A con FesO4 a distintos aumentos

(A, B,y C)y (D) FesO4 sélida
Realizado por: Intriago C., 2023.

La micrografia A fue realizada con un voltaje de 8.0 kV y con una magnificacion de 159x, la
escala que se utiliz6 para esta imagen fue de 500 um; escala poco considerable para observar
tamafios, pero que se tomd con el objetivo de observar la impregnacién de la Fe;0, sobre las
hebras que componen a la fibra, en donde ademas de la denotacién de destellos a causa de la

magnetita también se evidencia una aglomeracion de NPs en distintos puntos de la fibra.
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Por otro lado, en B, utilizando el mismo voltaje, pero una magnificacion de 1.14 kx y utilizando
una escala de 50 pum, se evidencia una sola hebra de la fibra y sobre esta distintivos en forma de
cristales, corroborando asi que la magnetita se ha impregnado sobre ella. En C, se utilizé un
voltaje de 5.0 kV, con una escala de 20 um en donde se observa una cantidad considerable de
cristales; finalmente, en D, que corresponde a la muestra solo de Fe;0,, se utiliz6 un voltaje de
30.0 kV con una magnificacion de 6.90 kx y una escala de 10 um, en donde gracias al aumento
que esta posee es posible distinguir nano y microparticulas con una morfologia semiuniforme y
diversidad de tamafios. Con el objetivo de comprobar la formacion de NPs, se tomaron medidas

usando el programa ImageJ, medidas que se pueden evidenciar en la llustracion (3-16).

~ SEM HV: 30.0 kV WD: 6.89 mm | L] | I

View field: AOFpm Det: SE + BSE |10 ym

lHustracion 3-16: Micrografia SEM de NPs de Fe3O4
Realizado por: Intriago C., 2023

Se tomaron un total de 12 medidas escogidas al azar para las particulas mas pequefias, como se
muestra en la Tabla 3-17 la distribucion de tamafios se encuentra entre nano y microparticulas.
Esto se debe a que la metodologia empleada para la sintesis no permitié controlar el tamafio y

distribucién de las particulas, ademas de que por las limitaciones del equipo con respecto a la
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perdida de estabilidad y resolucion no se pudo hacer micro o nanografias de mayor aumento para

una mejor visualizacién y contabilizacion de las NPs.

Tabla 3-17: Distribucién de tamafios de particulas

de FesOq4
Tamafio de particulas de Fez0,4
N° de particula Tamafio (um)
1 0.107
2 0.092
3 0.056
4 0.209
5 0.146
6 0.067
7 0.056
8 0.156
9 0.067
10 0.131
11 0.223
12 0.293

Realizado por: Intriago C., 2023.

De la muestra tomada para la medicidn de tamafios de NPs, se tiene valores de: 92, 56, 67, 56 y
67 nm para los nimeros de particulas que se encuentran dentro de la escala nanométrica,

evidenciando asi la creacidn de particulas a una escala considerablemente pequefia.

3.2.  Evaluacion de la adsorcion de Hg

Para la primera repeticion con la fibra del tipo A denominada como FA1, se obtuvo una
impregnacion de magnetita de 66.2 mg, los resultados se muestran en la Tabla 3-18, en donde se
identifica el porcentaje de Hg adsorbido y el cambio de concentracién de Hg; se puede destacar
el mayor porcentaje de adsorcion en el minuto 30 con un valor del 95.67 %, pasado este tiempo
también es importante resaltar que el Hg adsorbido se desprendié de la fibra, proceso denominado

como desorcién y muy comun en este tipo de trabajos de investigacion.
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Tabla 3-18: Adsorcion de Hg de FAL

) ) Concentracion Porcentaje de
Tiempo (min) »
de Hg (ppb) adsorcién (%)
0 1000 0
15 72.4153 92.75847
30 43.3291 95.66709
45 55.7142 94.42858
60 60.2798 93.97202

Realizado por: Intriago C., 2023.

A la segunda repeticién denominada como FA2, obtuvo una impregnacion de magnetita de 101.8
mg, el mayor porcentaje de adsorcién lo alcanz6 al minuto 30 con un valor del 95.87 %, al igual
gue en el caso anterior, pasado este tiempo se dio el proceso de desorcion de Hg acumulado en la
fibra.

Tabla 3-19: Adsorcion de Hg de FA2

) ) Concentracion Porcentaje de
Tiempo (min) )
de Hg (ppb) adsorcién (%)
0 1000 0
15 87.3942 91.26058
30 41.2556 95.87444
45 50.2863 94.97137
60 57.2286 94.27714

Realizado por: Intriago C., 2023.

A la tercera repeticion denominada como FA3, obtuvo una impregnacion de magnetita de 72.9
mg, alcanzd su maximo porcentaje de adsorcién al minuto 30 con un valor de 95.94 % vy al igual

que en los dos casos anteriores pasado este tiempo se dio el proceso de desorcion.
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Tabla 3-20: Adsorcion de Hg de FA3

) ) Concentracion Porcentaje de
Tiempo (min) »
de Hg (ppb) adsorcion (%)
0 1000 0
15 58.8510 94.1149
30 40.5909 95.94091
45 57.8373 94.21627
60 67.1206 93.28794

Realizado por: Intriago C., 2023.

En la lustracion 3-17 se presenta una comparativa entre los datos obtenidos por cada repeticién
utilizando la fibra A, esta se realiz6 en base al tiempo de contacto en minutos y la concentracién
de Hg en ppb, ademas de que no se tomd en cuenta el valor inicial de 1000 ppb con el objetivo de

observar de una mejor manera los datos obtenidos de los tratamientos de la fibra A.

ﬂfo sintético de la marca "Estrella"
87'3942,

100
o
56.8510
s 57.2286
[eTs]
3 41.2556 142
c 60 i
g M133201] =%
S 50 '
£ 40 ¥
3
c 30
(@]
o 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65

Tiempo de contacto (min)

—8—FAl —@—FA2 FA3

lHustracion 3-17: Comparacion de resultados entre FA1, FA2, y FA3
Realizado por: Intriago C., 2023.

Se procedi6 de la misma forma para la fibra B, en donde para la primera repeticion denominada
FBL1 se obtuvo una impregnacion de magnetita de 48.2 mg, en la Tabla 3-21 se puede observar
que el mayor porcentaje de remocién se logré al minuto 60 de contacto siendo este un valor de
74.11 %, algo que es importante notar en este repeticion es que en diferentes tiempos de contacto
la fibra sufre un proceso de adsorcion o desorcion, por ejemplo, en el minuto 30 se consigue un

valor de 46.75 %, mientras que en el minuto 45 el valor desciende a 36.93 %.
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Tabla 3-21: Adsorcion de Hg de FB1

) ) Concentracién de Porcentaje de
Tiempo (min) .
Hg (ppb) adsorcion (%)
0 1000 0
15 954.7253 452747
30 532.4689 46.75311
45 630.7499 36.92501
60 258.8911 74.11089

Realizado por: Intriago C., 2023.

Para la segunda repeticion denominada FB2 se obtuvo una impregnacion de magnetita de 54.1
mg en donde al igual que en el caso anterior el mayor porcentaje de adsorcion se consiguio al
minuto 60 con un valor de 77.07 %, en donde igualmente se observa el fenémeno de la desorcidn
maés especificamente entre el minuto 15 y 30 en donde se obtiene inicialmente un valor de
20.33 %, y después desciende a 15.58 %.

Tabla 3-22: Adsorcion de Hg de FB2

] ) Concentracion de Porcentaje de
Tiempo (min) L
Hg (ppb) adsorcion (%)
0 1000 0
15 796.6848 20.33152
30 844.2380 15.5762
45 463.1652 53.68348
60 229.2327 77.07673

Realizado por: Intriago C., 2023.

Finalmente, para la tercera repeticion FB3, se obtuvo una impregnacion de magnetita de 74.9 mg
en donde a diferencia de las otras repeticiones esta tuvo su mayor porcentaje de remocion en el
minuto 30 con un valor de 76.38 % el cual se mantuvo en el minuto 45 y para el minuto 60 de

contacto solo disminuy6 en una unidad, teniendo finalmente un valor de 75.06 %.
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Tabla 3-23: Adsorcion de Hg de FB3

) ) Concentracién de Porcentaje de
Tiempo (min) .
Hg (ppb) adsorcion (%)
0 1000 0
15 630.3475 36.96525
30 230.2242 76.37739
45 236.2261 76.37739
60 249.3712 75.06288

Realizado por: Intriago C., 2023.

En la llustracién 3-18 podemos observar mas detalladamente una comparativa entre cada

tratamiento realizado con la fibra B, ilustracion que fue realizada en base al tiempo de contacto

en minutos y la concentracion de Hg en ppb.

Filtro sintético de la marca "Scotch-Brite"

954.7253
1000
~ g%g \ o 844.2380
o
1000 —
£ 775 6303475 630.7499
s 792 1600 1232.4689 @ 249.3712
v 550 SRR '
S 275 [1000 .
S 400 1]
\o .
S 350 230.2242 236.2261 \
© 250 »
: i
g 100 229.2327
S -50
S 0 15 30 45 60

Tiempo de contacto (min)

—e—FBl1 —@—FB2 FB3

llustracion 3-18: Comparacion entre resultados de FB1, FB2, y FB3

Realizado por: Intriago C., 2023.

De los 6 tratamientos que se realizaron se lograron distintos porcentajes de remocion; el cambio

es muy notorio entre tipos de fibra, debido a que con la fibra A y sus repeticiones se observan

porcentajes muy altos de remocidon como lo son de 95.66 %, 95.87 % y 95,94 % en el minuto 30

de contacto; por otro lado, los porcentajes de remocion mas altos de la fibra B en sus dos primeras

repeticiones fueron de 74.11 %, 77.07% respectivamente obtenidos en el minuto 60 de contacto

y para la dltima repeticion con un valor maximo del 76.38 % al minuto 30 manteniéndose

constante hasta el minuto 45.
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Ademas, se optd por hacer una comparativa entre el tiempo de contacto y el porcentaje de

adsorcion alcanzado en cada tratamiento, valores que se muestran en la Tabla 3-24.

Tabla 3-24: Porcentajes de adsorcion de los 6 tratamientos

T(i;an;O FAL (%) | FA2(%) | FA3 (%) | FB1(%) | FB2(%) | FB3 (%)
0 0 0 0 0 0 0
15 92.75847 | 91.26058 | 94.1149 | 452747 | 20.33152 | 36.96525
30 95.66709 | 95.87444 | 95.94091 | 46.75311 | 155762 | 76.37739
45 94.42858 | 94.97137 | 94.21627 | 36.92501 | 53.68348 | 76.37739
60 93.97202 | 94.27714 | 9328794 | 74.11089 | 77.07673 | 75.06288

Realizado por: Intriago C., 2023.

En la lustracion 3-19 se puede observar graficamente la adsorcién que ha conseguido la fibra A
y B, asi también como cada tratamiento. Se concluye que el mayor porcentaje de adsorcién se da
por la fibra A de la marca “Estrella”, ya que, en los 3 tratamientos que le corresponden se
obtuvieron los més altos niveles de remocion al minuto 30 de contacto con un porcentaje del

95 % , se debe tomar en cuenta que transcurrido este tiempo la fibra presenta una desorcién de
Hg.

Adsorcion de Hg con fibras sintéticas
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o

—
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3
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Tiempo de contacto (min)

—FA1l ——FA2 FA3 ——FBl1 ——FB2 FB3

lustracién 3-19: Comparacion de resultados obtenidos para cada tratamiento
Realizado por: Intriago C., 2023.
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La diferencia de adsorcion entre la fibra A y B es muy notoria, lo cual pudo deberse a que las
hebras de la fibra B estdn mucho mas compactadas en comparacion con la fibra A, asi que desde
el momento en el que fue manipulada presenté inconvenientes por su grosor lo que pudo impedir

que las NPs de magnetita se impregnen y por ende disminuya su porcentaje de adsorcion.

También se realizd una comparativa de remocion de ambos tipos de fibras sintéticas sin ningun
tratamiento y se observé que la fibra A por si sola tiene la capacidad de adsorber hasta un 50 %
de Hg en el minuto 30 de contacto a diferencia de la fibra B que solo adsorbe un 20 % al minuto

60 de contacto, indicativo de que también el tipo de fibra influy6 en los resultados obtenidos.

3.3.  Analisis estadistico

Para llevar a cabo el andlisis estadistico, lo primero que se realiz6 fueron las pruebas o supuestos
que se deben cumplir para poder aplicar el analisis de varianza o también Ilamado ANOVA. Estos
supuestos son: normalidad, independencia e igualdad de varianzas (homocedasticidad). Ademas
de eso en el Anexo A se encuentra descrito los datos necesarios para el calculo de los supuestos

y el andlisis con respecto a cada tipo de fibra.

3.3.1. Supuesto de Normalidad

Este supuesto se lo llevé a cabo mediante la prueba de Kolmogérov-Smirnov y Shapiro Wilk, el
cual nos indica que si el nivel de significancia es mayor a 0.05 se puede comprobar que los datos
analizados provienen de una distribucion normal. Los resultados obtenidos para el tipo de fibra
se observan en la Tabla 3-25. El valor de la significancia para ambos casos es mayor a 0.05, por
lo que, se concluye que a un nivel de confianza del 95% los datos para la fibra A y B se distribuyen

normalmente.

Tabla 3-25: Supuesto de Normalidad para el tipo de fibra

Pruebas de Normalidad

) Kolmog6rov-Smirnov? Shapiro Wilk?
Concentracion Fibra Estadistico gl Sig. | Estadistico gl Sig.
de Hg (ppb) A 174 12 ,200" ,933 12 417
B ,238 12 ,060 ,876 12 ,078

*, Limite inferior de la significacion verdadera.

a. Correccion de significancia de Lilliefors

Realizado por: Intriago C., 2023.
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3.3.2.  Supuesto de Independencia

Para comprobar el supuesto de independencia también se tomaron valores entre grupos, es decir
para cada tipo de fibra aplicada en la remocion de Hg. Los valores se muestran en la Tabla 3-26.
El tipo de fibra fue escogido completamente al azar, lo cual se puede traducir como un muestreo

aleatorio simple, asegurando la independencia de los datos.

Tabla 3-26: Supuesto de Independencia para el tipo de fibra con NPs

Procesamiento de casos
Casos
Fibra i i
Vaélido Perdidos Total
Concentracion | con NPs _ i i
N Porcentaje | N Porcentaje N | Porcentaje
de Hg (ppb)

A 12 100,0% 0 0,0% 12 100,0%
B 12 100,0% 0 0,0% 12 100,0%

Realizado por: Intriago C., 2023.

3.3.3.  Supuesto de Igualdad de Varianzas (homocedasticidad)
Como se realizé un anéalisis ANOVA de factores inter-sujetos (entre grupos), se realizé la Tabla
3-27 en donde se detallan los grupos de datos tanto para el tipo de fibra como para el tiempo de

contacto.

Tabla 3-27: Factores inter-sujetos

Factores inter-sujetos

Etiqueta de
valor

Fibra A 12
Fibra B 12
15

30

45

60

Fibra + NPs

Tiempo (min)

Bl W N DN
| O OO O

Realizado por: Intriago C., 2023.

Se llevo a cabo la prueba de Igualdad de Levene de varianzas de error, el cual nos indica que con

una significancia mayor a 0.05 se comprueba que los datos analizados tienen la misma varianza.
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Los resultados obtenidos se visualizan en la Tabla 3-28, en donde el Unico valor mayor al nivel

de significancia se cumple para la mediana con grados de libertad ajustados.

Es decir que se rechaza la hipotesis de que las varianzas de los grupos son iguales, esto se pudo
haber dado debido a la poca cantidad de datos; una solucién a este problema podria ser
disminuyendo el nivel de significancia a 0.03 para que los valores se encuentren dentro del rango,
pero debido a que todos los supuestos se trabajaron con un nivel de confianza de 0.05 y que 2 de
estos se cumplen satisfactoriamente para el analisis ANOVA se opt6 por dejar este supuesto con

el mismo nivel de significancia y trabajar el analisis con lo obtenido.

Tabla 3-28: Supuesto de igualdad de varianza

Prueba de Igualdad de Levene de varianzas de error2®

Estadistico de )

gll gl2 Sig.

Levene
Se basa en la media 3,059 7 16 ,030
Se basa en la mediana 2,743 7 16 ,045

Concentracion | Se basa en la mediana 'y
) 2,743 7 4,684 ,151
de Hg (ppb) con gl ajustado
Se basa en la media
3,041 7 16 ,031
recortada

Prueba la hipétesis nula de que la varianza de error de la variable dependiente es igual entre
grupos. &P

a. Variable dependiente: Concentracion de Hg (ppb)

b. Disefio: Interseccién + Fibra + Tiempo + Fibra*Tiempo

Realizado por: Intriago C., 2023.

Analisis ANOVA

Dentro del ANOVA se tienen dos posibles factores: el conocido como intra-sujetos en donde se
evalla a todos los sujetos del estudio, dentro de este no se puede realizar pruebas de
comparaciones multiples posibles, el otro factor conocido como inter-sujetos evalla a grupos
diferentes de sujetos, ademas de ser el factor mas tipico dentro del anélisis ANOVA, a este factor
si es posible aplicarle las técnicas de comparaciones multiples, misma que se explica en el
subcapitulo 3.4. utilizando la prueba de Tukey. En la Tabla 3-29 se detallan los valores de

significancia obtenidos para el ANOVA de inter-sujetos.
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Tabla 3-29: Anélisis ANOVA para factores inter-sujetos.

Pruebas de efectos inter-sujetos
Variable dependiente: Concentracion de Hg (ppb)
Tipo 11 de )
) Media )
Origen suma de gl . F Sig.
cuadratica
cuadrados
Modelo corregido 1666530,508? 7 238075,787 11,885 <,001
Interseccion 1897672,577 1 1897672,577 94,733 <,001
Fibra 1198862,940 1 1198862,940 59,848 <,001
Tiempo 243110,863 3 81036,954 4,045 ,026
Fibra * Tiempo 224556,705 3 74852,235 3,737 ,033
Error 320510,221 16 20031,889
Total 3884713,306 24
Total corregido 1987040,729 23
a. R al cuadrado =,839 (R al cuadrado ajustada =,768)

Realizado por: Intriago C., 2023.

Con los valores obtenidos para la significancia del disefio se concluye que:

El tiempo tiene un valor de significancia de ,026 valor menor a 0.05, por ende, se rechaza la
hipétesis nula y se considera la hipotesis alternativa que nos indica que el tiempo de contacto

influye en el porcentaje de remocion del Hg.

Este ultimo resultado se repite para la significancia obtenida de la correlacion del tipo de fibra
con el tiempo de contacto, cuyo valor corresponde a ,033, con esto se puede concluir que el tipo

de fibra y el tiempo de contacto influyen en el porcentaje de remocién del Hg.

3.4. Pruebas Post hoc (Comparaciones Multiples)

También se realizo el analisis post hoc de comparaciones multiples como un complemento, el
cual consiste en analizar los datos experimentales posterior al analisis ANOVA para inter-sujetos.
Para llevarlo a cabo se utilizé la prueba de Tukey que nos ayuda a determinar si los grupos de
datos difieren entre si, comparando cada media con la media de todos los demé&s grupos, estos
valores se muestran en la Tabla 3-30, de donde podemos concluir que la diferencia de medias es
significativa para 2 datos, esta se presenta en la correlacién del tiempo 15 con el tiempo 60 de

contacto y lo mismo sucede a la inversa, ya que, su valor de significancia es menor a ,05.
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Tabla 3-30: Prueba de Tukey para las comparaciones multiples

Comparaciones multiples

Variable dependiente: Concentracion de Hg (ppb)

(Honestly-Significant-Difference) HSD Tukey

(N

Q)

Diferencia

Intervalo de confianza

Tiempo Tiempo de medias pesy. Sig. i Al 9% _
(min) (min) (1-3) Error Limite Limite
inferior superior
30 144,7183 81,71472 ,322 -89,0691 378,5058
15 45 184,4050 81,71472 ,150 -49,3824 418,1924
60 279,7167" 81,71472 ,017 45,9292 513,5041
15 -144,7183 81,71472 322 -378,5058 89,0691
30 45 39,6867 81,71472 ,961 -194,1008 | 273,4741
60 134,9983 | 81,71472 ,379 -98,7891 | 368,7858
15 -184,4050 81,71472 ,150 -418,1924 49,3824
45 30 -39,6867 81,71472 ,961 -273,4741 | 194,1008
60 95,3117 81,71472 ,656 -138,4758 | 329,0991
15 -279,7167" | 81,71472 ,017 -513,5041 | -45,9292
60 30 -134,9983 | 81,71472 ,379 -368,7858 | 98,7891
45 -95,3117 81,71472 ,656 -329,0991 | 138,4758

Se basa en las medias observadas.

El término de error es la media cuadratica(Error) = 20031,889.

*. La diferencia de medias es significativa en el nivel ,05.

Realizado por: Intriago C., 2023.
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CAPITULO IV

4. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

4.1. Conclusiones

Durante el desarrollo de este trabajo de investigacion se utilizaron 2 tipos de fibras sintéticas, se
realizaron dos sintesis de NPMs (magnetita) utilizando el método de coprecipitacién quimica en
donde se efectuaron algunos cambios de factores como agitacion y velocidad de goteo de NaOH
con el objetivo de optimizar el proceso y también para reducir la probabilidad de oxidacién de

estas.

Para la impregnacion de NPMs (magnetita) en filtros, se utilizaron 2 fibras sintéticas, la fibra A
de la marca “Estrella” y la fibra B de la marca “Scotch-Brite”, ambas fibras fueron sometidas a
un proceso de hidrolizacion necesario para la impregnacion de magnetita durante la sintesis de
esta (in situ). Ademas, se debe tomar en cuenta que se realizaron 3 tratamientos por cada tipo de
fibra, por lo que, la cantidad de magnetita impregnada en cada una fue distinta. Los valores para
la fibra A fueron de: 66.2 mg, 101.8 mg, 72.9 mg y para la fibra B los valores fueron de: 48.2 mg,
54.1 mg, 74.9 mg.

Se realizo el andlisis de la magnetita resultante de la sintesis y de las fibras con NPMs. Para la
caracterizacion de ambas sintesis de magnetita y los dos tipos de fibras se utilizé el equipo FTIR
en el cual se pudo evidenciar para los 4 casos la banda mas caracteristica de la magnetita atribuidas
al estiramiento simétrico del enlace Fe-O, ubicados en: 549 cm™! para la sintesis utilizada en la
fibra A, 555 cm™! en la sintesis de la fibra B, 578 cm™! perteneciente a la fibra A, y finalmente
una banda de baja intensidad en 582 cm™! correspondiente a la fibra B. El uso del equipo SEM
se lo realizé solo para la fibra A la cual obtuvo porcentajes de remocidn altos en el desarrollo de
este trabajo y la magnetita resultante, debido a problemas técnicos en conjunto con las
limitaciones de uso del equipo. En las ilustraciones obtenidas por el equipo se puede evidenciar
la impregnacién de NPMs (magnetita) en las hebras que conforman a la fibra sintética, es
importante mencionar que en ciertas partes se puede observar aglomeraciones dandonos a
entender que también se formaron microparticulas de magnetita y finalmente, evidenciando la

presencia de NPs en la muestra solo de magnetita solida.
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Para la aplicacién de las fibras sintéticas, se elabord agua contaminada con 0.1 mL de estandar de
Hg de 1000 ppm en un bal6n de aforo de 100 mL con agua desionizada lo mismo que corresponde
a 1000 ppb de Hg, dicha solucidn se repiti6 igual para cada tratamiento; durante este proceso se
mantuvo una agitacion constante de 200 rpm y se tomaron alicuotas cada 15 min durante una hora
con el objetivo de valorar el nivel de adsorcion que presentan los dos tipos de fibras sintéticas. Se
tomaron valores de pH, conductividad y temperatura para tener un mayor control del proceso y

considerarlo en caso de obtener variacion de datos considerables.

Se procedio con la caracterizacion de las aguas tratadas utilizando el equipo de Espectrofotometria
de Absorcién Atémica (EAA), en donde se pudo evidenciar que al utilizar la fibra A el porcentaje
de remocion es superior al 95 %, por otro lado, la fibra B alcanzé un porcentaje del 77 %. Otro
factor importante para considerar es el tiempo en el que se logré alcanzar estos porcentajes de
remocion, en los tres tratamientos correspondientes a la fibra A se obtuvo una méaxima remocién
en el minuto 30 de contacto y luego empezd con el proceso de desorcion, mientras que la fibra B
consiguid su maxima remocidn al minuto 60 de contacto y para cada uno de sus tratamientos a un

distinto tiempo de contacto se dio la adsorcion o desorcion.

4.2. Recomendaciones

Realizar nuevas investigaciones utilizando otros tipos de filtros de tipo sintético, semisintético o
vegetal que puedan ser aplicados al tratamiento de aguas contaminadas para lograr mejores
resultados de adsorcion.

Mejorar las técnicas de impregnacion de NPMs en los filtros y comprobar si los resultados de
adsorcion mejoran comparandolos con este trabajo.

Modificar el método utilizado para la sintesis de magnetita con el objetivo de conseguir tamafios
mas uniformes y con mayor estabilidad.

Buscar una solucion a la generacién de lodos por la magnetita al momento de aplicarla a remocién.

Buscar técnicas enfocadas a la caracterizacion de muestras con el objetivo de comprobar tamafios,
morfologia, topografias, entre otros para investigaciones de este tipo.
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ANEXQOS

ANEXO A: DATOS DESCRIPTIVOS CORRESPONDIENTES AL TIPO DE FIBRA A Y B PARA LA

OBTENCION DEL ANALISIS ESTADISTICO

Descriptivos

) ) Error
Fibra + NPs Estadistico
estandar
Media 57,6925 3,91532
95% de Limite
. 49,0749
intervalo de inferior
confianza
Limite
para la _ 66,3101
media superior
Media recortada al 5% 56,9928
Mediana 57,5350
Fibra A _
Varianza 183,956
Desv. estandar 13,56305
Minimo 40,59
Maximo 87,39
Rango 46,80
Rango intercuartil 20,34
Asimetria ,762 ,637
Curtosis , 795 1,232
Concentracion Media 504,6942 77,17327
de Hg (ppb) 95% de Limite
) ) ) 334,8369
intervalo de inferior
confianza )
Limite
para la ] 674,5514
) superior
media
Fibra B Media recortada al 5% 494,9957
Mediana 497,8200
Varianza 71468,570
Desv. estandar 267,33606
Minimo 229,23
Maximo 954,73
Rango 725,50




Rango intercuartil

515,68

Asimetria

,381

,637

Curtosis

-1,361

1,232
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