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RESUMEN

En este estudio, se investigo la eficacia de nanoparticulas de hierro sintetizadas con extracto de
eucalipto para la eliminacion de arsénico (As) de soluciones acuosas, la sintesis, basada en la
metodologia de sintesis verde, empleé extractos de eucalipto como agentes reductores y
estabilizantes, resultando en nanoparticulas de 6xido de hierro, la sintesis se dividio en dos fases:
la extraccion del extracto acuoso y la obtencién de las nanoparticulas, se demostr6 que
condiciones oOptimas, incluyendo temperatura, concentracion de extracto y pH, garantizan la
produccion eficiente de nanoparticulas con caracteristicas ideales, la caracterizacion mediante
espectroscopia FT-IR y microscopia SEM destacé su estabilidad y morfologia uniforme,
indicando propiedades adecuadas para aplicaciones de eliminacion de contaminantes, las pruebas
de adsorcion de As revelaron una alta eficacia, superando consistentemente el umbral del 90% de
remocion en diversas condiciones, el analisis del tiempo de contacto mostrd una rapida remocion
inicial, alcanzando un 99.26% en tres horas, la cantidad 6ptima de nanoparticulas fue 0.5g, y el
pH Optimo para la remocion fue neutro a ligeramente acido, el efecto de la temperatura demostrd
una relacion inversa, y a concentraciones iniciales mas altas de As se logré una mayor eficacia de
remocién. En conclusion, las nanoparticulas de hierro sintetizadas con extracto de eucalipto
presentan un potencial significativo para la eliminacion de As de soluciones acuosas, respaldando
su viabilidad como método prometedor en la purificacién de agua contaminada con arsénico y
subrayando la importancia de condiciones controladas en la sintesis de nanoparticulas para

aplicaciones

Palabras clave: <FISICA>, <ARSENICO>, <SINTESIS VERDE>, <NANOPARTICULAS DE
HIERRO >, <CARACTERIZACION DE NANOPARTICULAS>.

0294-DBRA-UPT-2024
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ABSTRACT

In this study, the effectiveness of iron nanoparticles synthesized with eucalyptus extract for the
elimination of arsenic (As) from aqueous solutions was investigated. The synthesis, based on the
green synthesis methodology used eucalyptus extracts as reducing and stabilizing agents resulting
in iron oxide nanoparticles. The synthesis was divided into two phases: the extraction of the
agueous extract and the obtaining of the nanoparticles, it was demonstrated that optimal
conditions, including temperature, extract concentration and pH, guarantee the efficient
production of nanoparticles with ideal characteristics. Characterization by FT-IR spectroscopy
and SEM microscopy highlighted its stability and uniform morphology, indicating suitable
properties for contaminant removal applications. As adsorption tests revealed high efficiency,
consistently exceeding the 90 % removal threshold under various conditions, contact time
analysis showed rapid initial removal reaching 99.26 %. In three hours, the optimal amount of
nanoparticles was 0.5 g, and the optimal pH for removal was neutral to slightly acidic, the effect
of temperature demonstrated an inverse relationship, and at higher initial concentrations of As
greater removal efficiency was achieved. In conclusion, iron nanoparticles synthesized with
eucalyptus extract present significant potential for the removal of As from aqueous solutions,
supporting their viability as a promising method in the purification of arsenic contaminated water
and underlining the importance of controlled conditions in the synthesis of nanoparticles for

applications.

Keywords: <PHYSICS>, <ARSENIC>, <GREEN SYNTHESIS>, <|RON
NANOPARTICLES>, <CHARACTERIZATION OF NANOPARTICLES>.

0294-DBRA-UPT-2024

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

La presencia de arsénico (As) en soluciones acuosas es un problema ambiental y de salud publica
en Ecuador y otros paises de Latinoamérica, el As es un elemento quimico altamente toxico que
se encuentra en la naturaleza en forma de compuestos inorganicos y organicos, la exposicion a
estas sustancias puede provocar graves consecuencias en la salud humana, como dafios en el

sistema nervioso, cancer de piel, enfermedades cardiovasculares y otros trastornos graves (Alarcén,
2012).

La eliminacidn del As en soluciones acuosas es un desafio técnico y econémico en Ecuador y
otros paises de la region, especialmente en zonas rurales donde la disponibilidad de tecnologias
avanzadas es limitada, las tecnologias convencionales para la eliminacion de As, como la
adsorcion, la coagulacion, la precipitacion y la membrana, son efectivas, pero a menudo son

costosas y requieren una gran cantidad de energia (San Martin et al., 2021).

En este contexto, la sintesis de nanoparticulas de 6xido hierro (NP- Fe2O3) mediante extracto de
eucalipto se ha propuesto como una técnica sostenible y de bajo costo para la eliminacién del As
en soluciones acuosas, las NP- Fe;O; pueden adsorber el As y convertirlo en una forma menos
toxica, y el extracto de eucalipto acta como un agente reductor y estabilizador para las

nanoparticulas de hierro.

El objetivo de este trabajo de tesis es evaluar la eficacia de las NP- Fe,Os3 sintetizadas mediante
extracto de eucalipto para la eliminacion del As en soluciones acuosas, se espera que los
resultados de esta investigacion contribuyan al desarrollo de tecnologias sostenibles y de bajo
costo para la eliminacién de As en soluciones acuosas, lo que podria tener un impacto positivo en
la salud puablica y en el medio ambiente de la region, ademas, se espera que este estudio sirva
como un punto de partida para futuras investigaciones sobre la sintesis de NP- Fe;Os3 y su

aplicacién en la eliminacién de otros contaminantes en soluciones acuosas.



CAPITULOI

1. MARCO REFERENCIAL

1.1. Identificacion del problema

El problema de la contaminacion con As en el agua subterrdnea en Ecuador es un problema grave
que afecta a varias areas del pais. Segun estudios realizados por el Instituto Nacional de
Investigaciones Agropecuarias (INIAP) y el Instituto Nacional de Recursos Naturales (INRENA),
se ha encontrado que el As en el agua subterrdnea supera los niveles recomendados por la
Organizacion Mundial de la Salud (OMS) en al menos el 20%de los pozos analizados en las
provincias de Loja, El Oro, Azuay, y Morona Santiago (Pauta et al., 2021).

La exposicion prolongada al As puede causar efectos graves en la salud humana, incluyendo
enfermedad de la piel, problemas cardiacos, problemas neuroldgicos, dafio en el sistema
inmunolégico y cancer de piel, ademas, segun un estudio realizado por el Ministerio de Salud, se
ha encontrado que el cancer de piel es el segundo cancer mas comin en Ecuador y la mayoria de
los casos se presentan en las provincias de Loja y El Oro, donde también se ha encontrado altos

niveles de As en el agua subterranea (Jiménez, 2018).

1.2.  Justificacion del problema

La eliminacion del As en el agua mediante NP- Fe,Os sintetizadas con extracto de eucalipto se
considera una solucién prometedora debido a la capacidad adsorbente y de remocion de metales
pesados de las NP- Fe;Os, el uso del extracto de eucalipto como agente sintetizador presenta
ventajas notables debido a su origen natural y su caracter biodegradable, lo que contribuye a una
opcion sostenible y respetuosa con el medio ambiente, ademas, la aplicacion de esta metodologia
a través del uso de una especie de eucalipto no utilizada anteriormente proporcionara informacion
novedosa sobre la viabilidad de la remocion de As mediante las NP- Fe,Os, ,este enfoque combina
la eficacia de las NP- Fe,Os con la utilizacion responsable de los recursos naturales, permitiendo

un avance en la comprension y desarrollo de soluciones para la contaminacion por As en el agua
(Starbird y Montero 2015).

La investigacion beneficia a la sociedad ya que nos brinda una nueva técnica amigable con el
ambiente para tratar el problema de la contaminacion con As en el Ecuador principalmente
ayudara a la comunidades rurales que son las mas perjudicadas ya que son las que usan

principalmente agua subterranea que se encuentra contaminada los resultados experimentales
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incluiria sobre como algunos factores afectan la eficacia de la adsorcion del As tales como la
concentracion de nanoparticulas, el pH, y el tiempo de contacto, adicionalmente, se espera evaluar
la capacidad de las nanoparticulas de hierro sintetizadas mediante extracto de eucalipto para
adsorber y eliminar el As de soluciones acuosas y se espera comparar su eficacia con otros

métodos de eliminacion de As existentes.

1.3.  Antecedentes de la investigacion

La Agencia Internacional para la Investigacion del Cancer (IARC, por sus siglas en inglés) ha
clasificado varios metales como posibles carcindgenos a largo plazo en el humano; entre los del
Grupo | se incluyen el As (As), berilio (Be), cadmio (Cd), cromo 6 (Cr) y niquel (Ni). La OMS
fija el limite maximo del As en agua en 10 ug/L, aunque es frecuente que el agua subterranea

exceda mucho esta concentracién (Martinez et al. 2009).

En su estudio, Gil-Diaz et al. (2021) compararon tres tipos de nanoparticulas de hierro comerciales
(hierro cerovalente, 6xido de hierro y sulfuro de hierro) para la eliminacion de mercurio (Hg) en
agua contaminada artificialmente. Se observo que las tres nanoparticulas fueron capaces de
remover Hg de soluciones acuosas de manera estable durante al menos 48 horas, especificamente,
las nanoparticulas de hierro cerovalente demostraron una mayor eficiencia en la eliminacion de
Hg por unidad de masa de hierro en las condiciones experimentales evaluadas, el mecanismo de
inmovilizacién del Hg por las nanoparticulas de hierro cerovalente implicé la reduccion del Hg,
asi como la adsorcion y/o formacion de complejos de Hg en la capa de las nanoparticulas, por
otro lado, la adsorcién fue el principal mecanismo de remocién observado en las nanoparticulas

de sulfuro de hierro y éxido de hierro.

Desde hace décadas se conoce la capacidad reductora de la materia vegetal, debido a la presencia
de fitoquimicos con propiedades antioxidantes en los vegetales, estas sustancias actlan como
reductoras al entrar en contacto con sales metalicas, lo que conduce a la formacion de
nanoparticulas. Esta técnica, conocida como sintesis verde, se destaca por ser sencilla, econémica

y respetuosa con el medio ambiente, en comparacion con los métodos tradicionales (Martinez, 2017).

El estudio realizado por Martinez-Cabanas (2017) se enfocd en la sintesis verde de NP- Fe,Os la
interaccion de un reductor (extracto de eucalipto) con una sal de hierro (Ill), se exploraron
diferentes métodos de sintesis al variar las proporciones de la sal y el reductor, las nanoparticulas
obtenidas fueron caracterizadas mediante microscopia electronica de transmision (TEM), a través

de las imégenes obtenidas por TEM, fue posible determinar el tamafio medio de las nanoparticulas



formadas, sin embargo, no se observaron diferencias significativas entre las nanoparticulas

obtenidas con diferentes proporciones de hierro y extracto de eucalipto.

El uso del extracto de eucalipto para la sintesis de nanoparticulas de éxido de hierro fue reportado
en el estudio de (Pabon-Guerrero et al., 2021), donde utilizaron el extracto acuoso de Eucalyptus
grandis y sales de cloruro de hierro, la caracterizacion fue a travées de IR, TEM y BET donde se
indica la presencia de NP- Fe,Os con alta monodispersidad, tamafio de particula de 9 nm y un
area superficial de 131.90 m2/g. El método verde que utilizaron tiene un rendimiento del 98% vy
puede tener aplicaciones en nanotecnologia, biomedicina y tratamiento ambiental, entre otros, con

un costo de produccion relativamente bajo.

1.4.  Objetivos

1.4.1. Objetivo general

Eliminar el As de soluciones acuosas mediante nanoparticulas de hierro sintetizadas con extracto

de eucalipto.

1.4.2. Objetivos especificos

e Identificar las condiciones Optimas para la sintesis de nanoparticulas de hierro mediante

extracto de eucalipto.

e  Caracterizar mediante distintas técnicas las nanoparticulas de hierro mediante extracto de

eucalipto.

e Evaluar la viabilidad de las nanoparticulas de hierro sintetizadas mediante extracto de

eucalipto para adsorber y eliminar el As de soluciones acuosas.



CAPITULOII

2. MARCO TEORICO

2.1. Arsénico

El As es un elemento semimetalico, que presenta propiedades tanto metélicas como no metélicas,
a temperatura ambiente, el As se encuentra en estado sélido, y es de color gris plateado y brillo
metalico, es un elemento presente en la atmosfera, hidrosfera y biosfera, constituyendo
aproximadamente el 5x10-4% de la corteza terrestre, aunque gran parte del As en el medio
ambiente es de origen natural, también existen importantes contribuciones antropogénicas a través
de procesos industriales como la mineria, fundicion de metales y uso de biocidas y conservantes
de madera. La concentraciéon de As en el ambiente puede variar debido a la sorcion o desorcion
en particulas y cambios en el estado de oxidacion por reacciones con oxigeno, agua, suelo y
microorganismos, la exposicién al As constituye un problema de salud publica en muchas areas

del planeta (Gehle et al., 2013).

Las fuentes mas comunes de As en ambientes naturales son las rocas volcanicas, sedimentarias
marinas, depdsitos minerales hidrotermales y las aguas geotermales asociadas, asi como
combustibles fdsiles como carbon y petréleo. EI As se encuentra combinado con azufre (S) o
metales como manganeso (Mn), hierro (Fe), cobalto (Co), niquel (Ni), plata (Ag) o estafio (Sn),
el mineral principal del As es arsenopirita (FeAsS), y otros arseniuros metalicos incluyen
I6llingita (FeAs,), niccolita (NiAs), cobalto brillante (CoAsS), gersdorfita (NiAsS) y esmaltita
(CoAsy), los arseniatos y tioarseniatos naturales son comunes y la mayoria de los minerales de

sulfuro contienen As (Bundschuh et al., 2008).

2.1.1. Propiedades

Las propiedades fisicas del As incluyen:

e Estado fisico: el As es un s6lido a temperatura ambiente.

e Color: el As es de color gris plateado o blanco plateado.

e  Brillo: el As tiene un brillo metélico brillante.

e Densidad: la densidad del As es de aproximadamente 5,73 g/cm?.
e  Punto de fusion: el punto de fusion del As es de 817 °C.

e  Punto de ebullicion: el punto de ebullicién del As es de 613 °C.

e Solubilidad: el As es insoluble en agua, pero soluble en algunos acidos.



e Conductividad eléctrica: el As es un conductor eléctrico moderado.
e Conductividad térmica: el As tiene una conductividad térmica baja.
e Estado alotropico: el As existe en varias formas alotrdpicas, incluyendo gris, amarillo y

negro.

2.2.  Contaminacion por As en aguas

La contaminacion por As en las aguas superficiales es un problema que afecta a varios paises de
Latinoamérica, desde la década de 1960, en Antofagasta, Chile, se ha informado sobre la
presencia de altas concentraciones de As en el agua, lo que ha ocasionado problemas
dermatolégicos y diversos tipos de cancer en la poblacion expuesta. Ademas, en Perd, los rios
Colazas y Salado, contaminados por As geogénico, alimentan el lago Aricota, creando un

problema medioambiental (Litter et al., 2020).

En el Altiplano boliviano, las aguas superficiales que lo atraviesan son alcalinas y contienen As
en la fase soluble, lo que representa un riesgo para la salud de las comunidades cercanas; En
Brasil, la lixiviacion intensa contribuye a la incorporacion de As y otros oligoelementos asociados
a las aguas infiltradas y superficiales de la cuenca del Amazonas. Aunque estos niveles no son
perjudiciales para la salud humana, la explotacién activa de oro, plomo-zinc y rocas portadoras

de minerales de As causa importantes contaminaciones puntuales en algunos sectores (Costa et al.,
2015).

El estudio del problema del As en las aguas superficiales es aun incipiente, pero es importante
que se continlen realizando estudios y monitoreos para identificar las areas mas afectadas y tomar

medidas para evitar la exposicion de la poblacion a este peligroso contaminante (Bundschuh et al.,
2008).

2.3.  Nanotecnologia

La Nanotecnologia es un campo que se enfoca en la manipulacion de materiales a escala
nanomeétrica especificamente menores a 100 nm, esto implica trabajar con nanoestructuras, las
cuales son bloques de construccion que incluyen clusters, nanoparticulas, nanotubos y nanofibras,
que se forman a partir de &tomos y moléculas. Mediante la manipulacion de estos blogues, se
pueden crear materiales y dispositivos nanoestructurados, lo que es el objetivo central de la

nanotecnologia (Camarillo et al., 2018).



Un aspecto clave de la nanotecnologia es que los materiales fabricados a escala nanométrica
tienen menos defectos y mejor calidad en comparacién con los materiales fabricados en grandes
cantidades. Esto se debe a que las propiedades de estos materiales son totalmente iguales,
manteniendo todas las mismas cantidades de divisiones, longitud y didmetro, pero con una

estructura diferente (Quintili, 2019).

Cabe destacar que, aungue la nanotecnologia ofrece grandes posibilidades en diversos campos,
es importante tomar en cuenta los posibles riesgos ambientales y de salud asociados con el uso de
materiales nanoestructurados, por lo tanto, se requiere una regulacion adecuada y la

implementacion de medidas de seguridad para minimizar los impactos negativos (Balandrén y
Mendoza 2021).

2.3.1. Clasificacion de la nanotecnologia

La nanotecnologia se clasifica en dos enfoques: el Top-down y el Bottom-up. En el Top-down,
se busca la miniaturizacion de estructuras para obtener sistemas funcionales a nanoescala,
especialmente en la produccién de nanoelectrénica. Por otro lado, en el Bottom-up, se centra en
la construccidn de estructuras y objetos a partir de componentes atémicos y moleculares, lo que

permite un control preciso de la materia (Urquilla, 2019).

Ademas, la nanotecnologia se puede subdividir en dos categorias segun el entorno en el que se
aplique: la nanotecnologia himeda y la nanotecnologia seca. La nanotecnologia himeda se enfoca
en el desarrollo de sistemas biolégicos, incluyendo la manipulacion de material genético,
membranas, enzimas y otros componentes celulares en medios acuosos. Por otro lado, la
nanotecnologia seca se caracteriza por su aplicacion predominante en el campo de la electrénica,

donde se desarrollan materiales inorganicos y dispositivos magnéticos y opticos (Malik et al., 2023).
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lustracion 2-1: Técnicas de sintesis de nanoparticulas
Fuente: (Urquilla, 2019).

2.4.  Nanoparticulas

Las nanoparticulas son entidades materiales que se caracterizan por tener dimensiones en el rango
nanométrico, tipicamente entre 1 y 100 nandmetros, estas estructuras se forman mediante
procesos de sintesis y presentan propiedades y comportamientos particulares debido a su tamafio
reducido, a esta escala, las nanoparticulas pueden exhibir fendmenos cuanticos y superficiales,
asi como una alta relacién superficie-volumen, su pequefio tamafio les confiere una gran area

superficial y una mayor reactividad quimica (Bayda et al., 2020).

2.4.1. Tipos de nanoparticulas

Los tipos de nanoparticulas se pueden clasificar de la siguiente manera:

Nanoparticulas metélicas: Son particulas con dimensiones en el rango nanométrico compuestas
por metales como oro (Au), plata (Ag), cobre (Cu), platino (Pt), entre otros, estas exhiben
propiedades electrénicas y dpticas Unicas, lo que las hace adecuadas para aplicaciones en campos

como la catalisis, la optoelectronica y la nanomedicina.

Nanoparticulas de 6xidos metalicos: Son particulas compuestas por 6xidos de metales, como

oxido de hierro (Fe;03), 6xido de zinc (ZnO), 6xido de titanio (TiO,), estas presentan propiedades
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magnéticas, opticas y fotocataliticas interesantes, lo que las hace valiosas en aplicaciones como

la eliminacion de contaminantes, la energia solar y la medicina.

Nanoparticulas de carbono: Comprenden estructuras como nanotubos de carbono, grafeno y
fullerenos, estas destacan ya que tienen una alta conductividad eléctrica y térmica, resistencia
mecanica y versatilidad quimica, lo que las hace valiosas en aplicaciones como la electronica, la

energia, la medicina y la nanocomposita.

Nanoparticulas poliméricas: Son particulas formadas por polimeros sintéticos o naturales en el
rango nanomeétrico, estas tienen una amplia variedad de aplicaciones debido a su versatilidad y
capacidad de ser modificadas quimicamente para diferentes propésitos, como sistemas de

liberacion de farmacos, biosensores y materiales estructurales.

Nanoparticulas cerdmicas: Engloban particulas compuestas por materiales ceramicos como
oOxidos, nitruros o carburos, estas se utilizan en campos como la electrénica, la catalisis, la energia

y la ingenieria de materiales debido a sus propiedades dieléctricas, térmicas y mecanicas.

2.4.2. Propiedades de las nanoparticulas

Las nanoparticulas presentan una serie de propiedades distintivas debido a su tamafio reducido y

alta relacion superficie-volumen, estas propiedades incluyen:

Propiedades Opticas: Las nanoparticulas pueden exhibir fendmenos de absorcién, emision y
dispersién de luz dependiendo de su composicion y tamafio, esto las hace Utiles en aplicaciones

como la fotonica, la Optica no lineal y la nanomedicina.

Propiedades electronicas: A escala nanométrica, los electrones en las nanoparticulas pueden
comportarse de manera cuantica, lo que les confiere propiedades eléctricas Gnicas, esto las hace
valiosas en aplicaciones como la electrénica molecular, los sensores y los dispositivos

fotovoltaicos.

Propiedades magnéticas: Algunas nanoparticulas, como las nanoparticulas de éxido de hierro,
exhiben propiedades magnéticas notables, estas pueden ser utilizadas en aplicaciones como la

separacion de materiales, la terapia de hipertermia y la imagenologia magnética.



Propiedades térmicas: Debido a su alta relacion superficie-volumen, las nanoparticulas pueden
tener una mayor capacidad para almacenar y transferir calor, tiene aplicaciones como la

refrigeracion, la termoterapia y la catalisis térmica.

Propiedades mecénicas: Las nanoparticulas pueden tener una resistencia mecanica y dureza
superiores en comparacion con las particulas a granel del mismo material, esto las hace adecuadas

para aplicaciones en materiales estructurales y recubrimientos.

2.5.  Nanoparticulas magnéticas

Las nanoparticulas magnéticas son estructuras a escala nanométrica que exhiben propiedades
magnéticas debido a su composicion y estructura cristalinas, estas particulas estdn compuestas
principalmente por materiales ferromagnéticos como Oxidos de hierro, niquel o cobalto, su
tamarfio, forma y composicion pueden ser cuidadosamente controlados a nivel nanométrico para
obtener propiedades magnéticas especificas y adaptar su comportamiento a diferentes

aplicaciones cientificas y tecnoldgicas (Altammar, 2023).

2.5.1. Tipos de nanoparticulas magnéticas

Existen varios tipos de nanoparticulas magnéticas que se diferencian por su composicién quimica

y estructura cristalina. Algunos de los tipos mas comunes son:

Nanoparticulas de ferrita de niquel (NiFe.O4): Estas nanoparticulas consisten en una
combinacion de niquel, hierro y oxigeno, presentan propiedades magnéticas ajustables y una alta
estabilidad quimica, las nanoparticulas de ferrita de niquel se utilizan en aplicaciones como la
fabricacion de dispositivos magnéticos, la remediacion de contaminantes, la adsorcion y
liberacion de farmacos, asi como en aplicaciones biomédicas como la imagenologia y la terapia

magnética (Seo et al., 2017).

Nanoparticulas de aleacion magnética: Estas nanoparticulas estan compuestas por una mezcla
de diferentes metales magnéticos, como hierro, cobalto y niquel, en proporciones variables. La
aleacion de estos metales puede modificar y ajustar las propiedades magnéticas de las
nanoparticulas, lo que permite aplicaciones especificas en campos como la electronica, la

magnetooptica y la catélisis magnética (Huang et al., 2023).

Nanoparticulas de material metélico: Ademés de las nanoparticulas de 6xido de hierro y las
nanoparticulas de aleacion magnética, también existen nanoparticulas magnéticas compuestas por
10



materiales metalicos puros, como hierro, cobalto o niquel. Estas nanoparticulas presentan
propiedades magnéticas distintivas y se utilizan en aplicaciones como la grabacion magnética, la

fabricacion de dispositivos magnéticos de alta densidad y la magnetorresistencia (Ma et al., 2023).

Cada tipo de nanoparticula magnética tiene caracteristicas especificas que las hacen adecuadas
para diferentes aplicaciones cientificas y tecnolégicas, la seleccion del tipo de nanoparticula

magnética depende de los requisitos de la aplicacion y de las propiedades magnéticas deseadas.

2.5.2. Nanoparticulas de dxido de hierro

Las nanoparticulas de 6xido de hierro han surgido como un érea de investigacion destacada en el
campo de la nanotecnologia debido a sus propiedades magnéticas y su amplio potencial de
aplicaciones en diversas disciplinas cientificas y tecnoldgicas, estas particulas, compuestas por
Oxidos de hierro como la magnetita (FesO4) y la maghemita (y-Fe2Os), exhiben caracteristicas

Unicas a nivel nanométrico que las distinguen de otros materiales (Xuy Sun, 2009).

SED 20.0kV
SED ESPOCH

lustracion 2-2: Nanoparticulas de oxido de hierro
Realizado por: Morillo L., 2024
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2.5.2.1. Propiedades

Las propiedades de las nanoparticulas de 6xido de hierro son de gran importancia debido a su
influencia en su comportamiento magnético y su potencial de aplicaciones, estas propiedades se
derivan de su estructura cristalina y su tamafio nanométrico, y comprenden caracteristicas

magnéticas, fisicas y quimicas distintivas.

Las nanoparticulas de 6xido de hierro exhiben una alta magnetizacién saturada, lo que significa
que tienen un momento magnético significativo cuando se exponen a un campo magnético. Esta
propiedad magnética es esencial para aplicaciones en campos como la resonancia magnética

(MRI) y la hipertermia magnética (Arosio, 2021).

Ademas, estas nanoparticulas presentan una baja coercitividad, lo que implica que pueden
cambiar rapidamente su magnetizacion en respuesta a un campo magnético externo. Esto es
esencial para la manipulacion y control de las particulas en aplicaciones como la separacion

magnética y la liberacidn controlada de fArmacos (Obaidat et al., 2014).

Otra propiedad relevante es la respuesta al campo magnético alterno, las nanoparticulas de 6xido
de hierro tienen la capacidad de generar calor mediante la relajacién magnética cuando se someten
a un campo magnético alterno, esto es utilizado en aplicaciones de hipertermia magnética, donde

se busca generar calor selectivo en areas especificas para el tratamiento de tumores (Guimardes,
2017).

En términos de estabilidad, estas nanoparticulas son conocidas por su resistencia a la oxidacién y
su capacidad de conservar sus propiedades magnéticas a largo plazo, esto es crucial para
garantizar su durabilidad y efectividad en aplicaciones tanto en entornos bioldgicos como en

aplicaciones industriales (Ma et al., 2023).

2.5.2.2. Aplicaciones

Las nanoparticulas de 6xido de hierro han demostrado tener una amplia gama de aplicaciones en
diversos campos debido a sus propiedades magnéticas y su capacidad para interactuar con campos
magnéticos externos; en el campo de la medicina, se utilizan como agentes de contraste en
resonancia magnética para mejorar la deteccién y visualizacion de tumores y lesiones en el cuerpo
humano, también se exploran como vehiculos de liberacion de farmacos, donde se cargan con
medicamentos y se dirigen a areas especificas del cuerpo para una entrega precisa y controlada,

ademas, se investiga su uso en la terapia de hipertermia magnética, donde las nanoparticulas se
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calientan mediante un campo magnético para destruir selectivamente las células cancerosas (Salata,
2004).

En la industria de la separacion magnética, las nanoparticulas de 6xido de hierro se utilizan para
la purificacion de agua y la eliminacién de contaminantes, debido a su alta magnetizacion, pueden
ser facilmente manipuladas y separadas de una mezcla utilizando campos magnéticos, lo que las
convierte en una herramienta efectiva para la eliminacion de metales pesados y otros

contaminantes del agua (Ali et al., 2021).

Otras aplicaciones incluyen la fabricacion de materiales compuestos magnéticos, como peliculas
magnéticas y nanocompuestos, utilizados en la electrénica y la ingenieria de materiales, también
se investiga su uso en la generacién de energia, como en la captura y conversién de energia

fotovoltaica.

2.6.  Sintesis de nanoparticulas

La sintesis de nanoparticulas es un proceso fundamental en la produccion y obtencion de estas
estructuras a escala nanomeétrica, se refiere a la fabricacion controlada y reproducible de particulas
de tamafio nanométrico con propiedades especificas. Existen diversas técnicas y métodos de
sintesis utilizados en la produccién de nanoparticulas, que van desde enfoques quimicos
convencionales hasta enfoques méas avanzados como la sintesis verde y la sintesis asistida por

plantas (Gour y Jain, 2019).

La sintesis de nanoparticulas implica la formacion y crecimiento de particulas a partir de
precursores quimicos o materiales de partida, en los métodos quimicos convencionales, se utilizan
reactivos quimicos especificos, como sales metalicas, y se llevan a cabo reacciones controladas
para producir nanoparticulas, estos métodos suelen requerir condiciones especiales de

temperatura, presion y pH para obtener particulas de tamafio y forma deseados (PATIL et al., 2021).

Entre los principales métodos de sintesis de nanoparticulas se encuentran;

Sintesis quimica: La sintesis quimica implica la utilizacion de reacciones quimicas controladas
para producir nanoparticulas, se utilizan reactivos quimicos especificos y se aplican condiciones
de temperatura, presion y pH para obtener particulas con propiedades deseadas.

Sintesis por precipitacion: En este método, se producen nanoparticulas mediante la formacion de
un precipitado a partir de soluciones acuosas, el control de la cinética de precipitacion permite

ajustar el tamafio y la morfologia de las particulas resultantes.
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Sintesis por reduccion quimica: En esta técnica, se emplean agentes reductores para reducir los
precursores metélicos y generar nanoparticulas, se pueden utilizar compuestos como borohidruro

de sodio, hidracina o acido ascdrbico como agentes reductores.

Sintesis por descomposicion térmica: En este enfoque, los precursores organicos se someten a
altas temperaturas, lo que conduce a su descomposicion y formacion de nanoparticulas, la
temperatura y el tiempo de calentamiento se controlan para obtener particulas de tamafio y

composicidn especificos.

Sintesis asistida por microondas: Este método utiliza radiacion de microondas para calentar
rapidamente los precursores y acelerar las reacciones de sintesis, la energia de microondas mejora

la eficiencia y la velocidad de formacion de nanoparticulas.

Sintesis por irradiacion laser: La irradiacion laser se utiliza para calentar selectivamente los
precursores y promover reacciones de sintesis controladas, la energia del laser permite la

formacion de nanoparticulas con propiedades especificas y controladas.

Sintesis por descomposicién de precursores gaseosos: En este enfoque, los precursores gaseosos
se descomponen en condiciones de alto vacio o plasma para formar nanoparticula se utiliza

principalmente en la sintesis de nanotubos de carbono y materiales relacionados.

2.6.1. Sintesis verde

La sintesis verde es un enfoque innovador y sostenible para la produccion de nanoparticulas, que
busca minimizar el impacto ambiental y promover la utilizacién de recursos renovables, en
contraste con los métodos convencionales que emplean reactivos quimicos toxicos y solventes
nocivos, la sintesis verde utiliza extractos vegetales, enzimas u otros componentes naturales como

agentes reductores y estabilizadores (Gour y Jain, 2019).

Este enfoque presenta diversas ventajas significativas en términos de sostenibilidad y seguridad
ambiental, lo primordial es que se evita el uso de sustancias quimicas dafiinas, reduciendo la
generacion de residuos peligrosos y minimizando el riesgo para la salud humana y el ecosistema,
ademas, la sintesis verde contribuye al ahorro de energia y agua, lo que favorece la conservacion

de recursos (Aswathi et al., 2023).
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2.6.2. Sintesis verde con plantas

La sintesis verde con plantas se enfoca especificamente en el uso de extractos de plantas como
agentes reductores y estabilizadores en la sintesis de nanoparticulas. Las plantas son una fuente
rica en compuestos fitoquimicos, como polifenoles, flavonoides y terpenoides, que poseen
propiedades reductoras y pueden influir en la morfologia y estabilidad de las nanoparticulas, la
eleccion de plantas adecuadas y la optimizacion de las condiciones de extraccion son aspectos
clave en este proceso (Singh et al., 2018).

El proceso de sintesis verde con plantas es una metodologia que utiliza extractos de plantas como
agentes reductores y estabilizadores en la produccién de nanoparticulas. A continuacion, se
describe el proceso general de sintesis verde con plantas:

Seleccion de plantas: Se eligen plantas con alto contenido de compuestos fitoquimicos, como
polifenoles, flavonoides y terpenoides, que poseen propiedades reductoras, se consideran factores
como la disponibilidad, la facilidad de cultivo y la abundancia de los extractos deseados.

Preparacion del extracto: Se recolectan las partes de la planta adecuadas, como hojas, tallos o
raices, y se procesan para obtener un extracto, este proceso puede implicar la trituracion de las
plantas, seguida de la extraccién en un solvente apropiado, como agua, etanol o metanol, el
extracto resultante contiene los compuestos fitoquimicos necesarios para la sintesis de

nanoparticulas.

Reduccion de los precursores metalicos: Se prepara una solucion acuosa que contiene sales
metéalicas, como cloruros o nitratos, que actuardn como precursores para la formacion de las
nanoparticulas, luego, se agrega el extracto vegetal al precursor metalico y se inicia el proceso de

reduccion.

Formacion y estabilizacion de nanoparticulas: Los compuestos fitoquimicos presentes en el
extracto vegetal actGan como agentes reductores, facilitando la reduccion de los precursores
metalicos y la formacién de las nanoparticulas, ademas, estos compuestos también pueden
funcionar como agentes estabilizadores, impidiendo que las nanoparticulas se agreguen o se

aglomeren.

Caracterizacion de las nanoparticulas: Una vez completada la sintesis, se lleva a cabo la

caracterizacion de las nanoparticulas obtenidas, esto implica técnicas como microscopia

electrénica de transmision (TEM) para determinar el tamafio y la morfologia de las
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nanoparticulas, espectroscopia UV-Vis para evaluar sus propiedades opticas y técnicas de

dispersién dindmica de luz (DLS) para medir su estabilidad en suspensién.

2.7. Técnicas de caracterizacion

La caracterizacion de nanoparticulas se refiere al conjunto de técnicas utilizadas para estudiar y
evaluar las propiedades fisicas, quimicas y estructurales de estas diminutas particulas, debido a
su tamafio nanométrico, las nanoparticulas pueden exhibir propiedades Unicas y comportamientos
distintos a los materiales a granel. La caracterizacion es fundamental para comprender y controlar
las propiedades de las nanoparticulas, asi como para su aplicabilidad en diversos campos como la

nanomedicina, la catélisis, la electronica y la energia (Mourdikoudis et al., 2018).

Las técnicas de caracterizacion incluyen métodos de imagen como la microscopia electronica de
transmision (TEM) y la microscopia de fuerza atdmica (AFM), asi como técnicas
espectroscopicas como la espectroscopia UV-Vis, la espectroscopia de infrarrojo (IR) y la
difraccion de rayos X (XRD). Estas técnicas permiten determinar propiedades como el tamafio,
la forma, la estructura cristalina, la composicién quimica y las propiedades Opticas de las
nanoparticulas, la caracterizacion precisa y detallada es esencial para comprender las propiedades
y el comportamiento de las nanoparticulas, lo que facilita su disefio, sintesis y aplicaciones en

diversas areas cientificas y tecnoldgicas (Dlamini et al., 2023).

2.7.1. Espectroscopia infrarroja

La espectroscopia infrarroja es una técnica de caracterizacion empleada en el estudio de
nanoparticulas, se basa en la interaccion de la radiacion infrarroja con las particulas, permitiendo
obtener informacion sobre las vibraciones moleculares presentes en ellas. Esta radiacion consiste
en ondas electromagnéticas de menor energia que la luz visible, pero con longitudes de onda mas
largas, se realiza mediante un espectrometro de infrarrojo, que registra la radiacion transmitida o
reflejada por las nanoparticulas en diferentes longitudes de onda. La interpretacion de los
espectros infrarrojos proporciona detalles sobre la composicién quimica, la estructura molecular

y las modificaciones superficiales presentes en las nanoparticulas (Heera y Shanmugam, 2015).

En el caso de las nanoparticulas, la espectroscopia infrarroja se utiliza para analizar su
composicién quimica y estructura molecular, cuando la radiacion infrarroja incide sobre las
nanoparticulas, las moléculas que las conforman absorben selectivamente ciertas longitudes de

onda, lo que genera un espectro infrarrojo caracteristico, este espectro puede proporcionar
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informacién sobre los enlaces quimicos presentes en las nanoparticulas, asi como sobre la

presencia de grupos funcionales y la identificacién de compuestos quimicos.

llustracion 2-3: Espectroscopio infrarrojo
Fuente: (Dlamini et al., 2023)

2.7.2. Espectroscopia ultravioleta

La espectroscopia ultravioleta, una técnica altamente empleada en el analisis de nanoparticulas,
se basa en la interaccion de la radiacion ultravioleta con dichas entidades, esta metodologia
permite investigar las transiciones electronicas inherentes a las nanoparticulas, la radiacion
ultravioleta, constituida por ondas electromagnéticas de mayor energia y menor longitud de onda

que la luz visible, desempefia un papel crucial en este proceso (Smith et al., 2020).

Para llevar a cabo la espectroscopia ultravioleta, se recurre a un espectrofotometro UV-Vis, el
cual mide la absorbancia o transmitancia de la radiacion ultravioleta por parte de las
nanoparticulas. Con base en estos datos, es posible determinar aspectos fundamentales, como la
banda de absorcion, la energia del hueco prohibido y la concentracion de las nanoparticulas en
cuestion, este enfoque analitico se destaca por su relevancia en la evaluacion de la pureza y calidad
de las muestras de nanoparticulas, ademas de permitir el analisis de sus propiedades oOpticas y

electrénicas (Picollo et al., 2019).
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llustracion 2-4: Espectroscopio ultravioleta

Fuente: (Dlamini et al., 2023)

2.7.3. Microscopia electrénica de barrido

La microscopia electronica de barrido (MEB) es una técnica de caracter morfoldgico y estructural
ampliamente empleada en el estudio de las nanoparticulas debido a su alta resolucién espacial y
su capacidad para revelar detalles en la escala nanométrica, esta técnica se basa en la interaccion
de un haz de electrones acelerados con la muestra, generando diversas sefiales que son detectadas

y procesadas para obtener imagenes tridimensionales de la superficie de las nanoparticulas
(Algaheem y Alomair, 2020).

La MEB permite la visualizacion y analisis de caracteristicas morfoldgicas y topogréaficas de las
nanoparticulas, tales como forma, tamafio, porosidad y distribucion de tamafio de particula.
Ademas, gracias a la capacidad de deteccion de rayos X dispersados y emitidos por la muestra, la

técnica puede ofrecer informacion sobre la composicion elemental de las nanoparticulas (Gee y
Bauder, 2018).
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llustracion 2-5: Imagen MEB de NP- Fe;0;
Realizado por: Morillo L., 2024

2.7.4. Microscopia electronica de transmisién

La microscopia electronica de transmision (MET) es una técnica de alta resolucién ampliamente
empleada en la caracterizacion de nanoparticulas, se basa en la interaccion de un haz de
electrones acelerados con la muestra, permitiendo obtener imagenes de alta resolucion a nivel
atomico y revelar detalles estructurales y morfologicos, la MET se lleva a cabo mediante la
generacion de un haz de electrones de alta energia que se dirige hacia una muestra preparada en
forma de lamina delgada, los electrones se transmiten a través de la muestra, experimentando
diferentes procesos de dispersion, como la dispersion eléstica e inelastica, lo cual brinda

informacion valiosa sobre la composicion, estructura cristalina y topografia de las nanoparticulas
(Titus et al., 2018).

La MET se realiza en un microscopio electrénico especializado que consta de una columna de
electrones, que incluye un cafidn de electrones, una serie de lentes magnéticas para enfocar el
haz y un sistema de deteccion de electrones para capturar las sefiales resultantes, las imagenes
obtenidas en la MET ofrecen una resolucion excepcional, permitiendo la visualizaciéon de

detalles a escala atébmica (Mourdikoudis et al., 2018).
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llustracion 2-6: Imagen TEM de nanoparticulas
Fuente: (Mourdikoudis et al., 2018)
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CAPITULO 11

3. MARCO METODOLOGICO

3.1.  Caracteristicas de la investigacion

El enfoque de la investigacion es de tipo cuantitativo ya que se calcularon las concentraciones
finales de As en las soluciones acuosas, siendo un trabajo experimental dada la existencia de
factores manipulables tales como la cantidad de cantidad de nanoparticulas de 6xido de hierro, el
pH y la temperatura que intervinieron de manera directa en las concentraciones finales de As, de
esta forma, la toma de datos para el desarrollo de la investigacion fue transversal, ya que las
mediciones de las concentraciones de As se lo realizo una sola vez, asi mismo, el nivel de este
proyecto fue aplicativo puesto que no solo recolectara datos, sino que se buscara resolver el
problema de la contaminacion de fuentes de agua con As.

3.2.  Areade estudio

El presente trabajo de investigacion se desarroll6 en el laboratorio de quimica instrumental, de la
Facultad de Ciencias de la Escuela Superior de Chimborazo, ubicada en la Panamericana Sur km
1 1/2 del Cantén Riobamba, provincia de Chimborazo.

3.3.  Parte experimental

3.3.1. Materiales, reactivos y equipos

3.3.1.1. Materiales

e Balones de aforo e  Probetas

e  Vasos de precipitacion e Botellas ambar

e  Pipetas graduadas e  Tubos falcén

e Kitasato e Espatulas

e  Embudo Biichne e Varilla de agitacion

3.3.1.2. Reactivos y sustancias

e  Cloruro ferroso grado reactivo e  Cloruro férrico
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e Hidréxido de sodio e Etanol
e Asestandar e Agua destilada
e Acido clorhidrico e Agua desionizada

e  Extracto de eucalipto

3.3.1.3. Equipos

e Centrifuga e  Microscopio de transmision

e  Agitador magnético e  Microscopio electronico de barrido
o  Espectrofotdmetro Uv-vis e Balanza analitica

e  Espectrofotometro IR e Estufa

3.4. Método

3.4.1. Sintesis de nanoparticulas de 6xido de hierro

La metodologia empleada para obtener nanoparticulas de 6xido de hierro se basa en la sintesis
verde mediante el uso de extractos de plantas, esta técnica se encuentra dentro de la clasificacion
de procesos bottom up, consiste en utilizar dichos extractos como agente reductor y agente
estabilizante, dando como resultado una reduccion fitoquimica de la sal del metal produciendo
asi las nanoparticulas de 6xido de hierro. Para esto se realiz6 una revision bibliogréfica sobre la

capacidad reductora del eucalipto (Pabén et al., 2022).

La sintesis de NP- Fe,Os se dividio en dos partes: la primera, extraccion del extracto acuoso de y

la segunda, obtencién de las nanoparticulas.

3.4.1.1. Obtencidn del extracto acuoso de Eucalyptus globulus

Las hojas seleccionadas fueron recolectadas utilizando fundas plasticas de cierre hermético, con
el objetivo de garantizar una adecuada preservacion de la muestra, esta técnica de recoleccion

permitié minimizar la exposicion de las hojas a factores externos, tales como la humedad, la luz

y la temperatura, que podrian haber afectado la integridad y calidad de la muestra.
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lustracion 3-1: Hojas de eucalipto recolectadas de diferentes arboles
Realizado por: Morillo L., 2024

Con el proposito de remover impurezas y organismos, se procedio a lavar las hojas con agua

destilada

llustracion 3-2: Lavado de las hojas de eucalipto
Realizado por: Morillo L., 2024

El proceso de secado se llevé a cabo en una bandeja de aluminio a una temperatura de 60°C
durante un periodo de 24 horas.
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llustracion 3-3: Pasadas las 24 horas las hojas estan completamente secas
Realizado por: Morillo L., 2024

Primero, se prepard una solucion mediante la adicion de 100 ml de agua destilada, luego, se llevd
a cabo un proceso de calentamiento de la solucién hasta que alcanzo una temperatura de 80 °C.

llustracion 3-4: Se calentd por 8 minutos el agua destilada hasta alcanzar los 80 °C
Realizado por: Morillo L., 2024

Después de que alcanzo la temperatura deseada de 80°C, se agregaron las hojas de eucalipto
previamente cortadas a la solucion preparada de 100 ml de agua destilada, posteriormente, se

mantuvo la mezcla a esta temperatura durante 5 minutos en una plancha de calentamiento.
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llustracion 3-5: Hojas de eucalipto hirviendo a 80 °C por 5 minutos
Realizado por: Morillo L., 2024

A continuacidn, se retird la solucién de la plancha y se dejé enfriar a temperatura ambiente.

llustracion 3-6: Solucion enfriada a temperatura ambiente
Realizado por: Morillo L., 2024

El extracto acuoso de Eucalyptus globulus fue sometido a un proceso de filtracion simple
utilizando un embudo Biichner.
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llustracion 3-7: Proceso de filtrado del extracto acuoso de Eucalyptus globulus
Realizado por: Morillo L., 2024

El extracto acuoso de Eucalyptus globulus se transfirié a frascos de vidrio color ambar para su

adecuado almacenamiento.

¥

llustracion 3-8: Frascos ambar etiquetado para el almacenamiento de extracté de Eucalyptus globulus

Realizado por: Morillo L., 2024

Las muestras se almacenaron a una temperatura de 4°C en refrigeracion para su posterior uso en

la sintesis de nanoparticulas de 6xido de hierro.
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llustracion 3-9: Almacenamiento de extractd de Eucalyptus globulus a 3°C
Realizado por: Morillo L., 2024

3.4.1.2. Obtencidn de nanoparticulas de hierro

Para la sintesis, se preparé una solucién combinando cloruro ferroso y cloruro férrico en agua
desionizada, con una masa de 0.256 g y 0.550 g, respectivamente, en un matraz aforador de 100
ml.

llustracion 3-10: Preparacion de la solucion de cloruros

Realizado por: Morillo L., 2024

Se coloc la solucion en un vaso de precipitacion y se agité constantemente.
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lustracion 3-11: Agitacién de la solucidn
Realizado por: Morillo L., 2024

Después de 5 minutos de agitacion, se afiadieron 0.8 ml del extracto de eucalipto preparado a
partir de 10 g de hojas de eucalipto.

lustracion 3-12: Adicion del extracto de Eucalyptus globulus a la solucién
Realizado por: Morillo L., 2024

A continuacion, se afiadié una solucion de hidroxido de sodio gota a gota hasta que la mezcla
alcanzara un pH de 10, mientras se monitoreaba continuamente el pH durante todo el proceso.
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lustracion 3-13: Goteo constante de NaOH
Realizado por: Morillo L., 2024

Se dejé en reposo la mezcla para permitir que las NP-Fe,0Os se sedimentaran al fondo del vaso de

precipitacién.

lustracion 3-14: NP-Fe,Os precipitadas al fondo del contenedor
Realizado por: Morillo L., 2024

Para el lavado de las nanoparticulas de 6xido de hierro, se colocé la solucion de nanoparticulas
en tubos Falcon.
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llustracién 3-15: Tubos Falcon con la solucion de NP-Fe,O3

Realizado por: Morillo L., 2024

Se procedid a centrifugar los tubos Falcon durante 15 minutos para permitir que las nanoparticulas
de 6xido de hierro se sedimentaran en el fondo de los tubos.

lustracion 3-16: Proceso de centrifugado

Realizado por: Morillo L., 2024

El sobrenadante fue descartado y se realizaron cuatro lavados utilizando dos soluciones
diferentes. Los dos primeros lavados se realizaron con alcohol al 70%, mientras que los dos
altimos se llevaron a cabo con agua desionizada, cada uno de ellos con una duracién de 15

minutos.
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llustracion 3-17: Lavado con alcohol al 70% de las NP-Fe,O3
Realizado por: Morillo L., 2024

Después del altimo lavado, se transfirid el contenido de los tubos Falcon a un vaso de

precipitacion.

lustracion 3-18: NP-Fe,O3 luego de 4 lavados
Realizado por: Morillo L., 2024
Las nanoparticulas de 6xido de hierro fueron secadas en la estufa a una temperatura de 65°C

durante 24 horas.
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lustracién 3-19: Secado de las NP-Fe,;O3
Realizado por: Morillo L., 2024

Una vez transcurridas las 24 horas de secado, las nanoparticulas secas fueron retiradas y se

procedi a realizar su pesaje y posterior almacenamiento.

lustracion 3-20: Pesaje y almacenamiento de las NP-Fe;Os
Realizado por: Morillo L., 2024

3.4.2. Caracterizacion de las nanoparticulas

Para llevar a cabo la metodologia de caracterizacion de las nanoparticulas de interés, se procedio
a la obtencidn de una muestra representativa, la cual fue cuidadosamente dispuesta en la celda de
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muestra de la espectroscopia IR en esta etapa, se llevaron a cabo mediciones de espectros IR en
el rango pertinente para analizar los enlaces quimicos y grupos funcionales presentes en las
nanoparticulas, el analisis detallado de los picos espectrales obtenidos mediante la espectroscopia
IR permitid una identificacidn precisa de caracteristicas quimicas especificas, proporcionando asi
una comprension detallada de la composicion molecular de las nanoparticulas, posteriormente,
para explorar la morfologia de las nanoparticulas, se adquirié una muestra representativa que fue
sometida a un exhaustivo examen mediante SEM, este proceso posibilitd la obtencion de
imagenes de alta resolucion, mientras que el analisis minucioso del tamafio de las particulas y su
distribucion en la muestra mediante SEM contribuy6 significativamente a la caracterizacion

completa de las propiedades fisicas de las nanoparticulas en estudio

3.4.3. Remocion de As de soluciones acuosas

El andlisis de la adsorcién de As se realiz6 mediante espectrometria de absorcion atdmica previa
filtracion de las muestras, la técnica de analisis instrumental permite determinar la concentracién
de As total basada en la formacion del hidruro de As y su atomizacién a temperatura ambiente y

su analisis en un espectrémetro con lampara de catodo hueco.

3.4.3.1. Pruebas para determinar el efecto del tiempo de contacto

En el caso de la determinacion de la influencia del tiempo de contacto, se realizd bajo pruebas
batch, se realizaron soluciones de 100 mL con una concentracion de 1 ppm de As con pH 4.59,
se afiadi6 0,1 g de nanoparticulas de 6xido de hierro, se agito a 200 rpm y temperatura ambiente,
durante la agitacion se tomd alicuotas de 10 mL cada 5 minutos, durante la primera hora y luego

cada 30 minutos durante las dos horas restantes.

3.4.3.2. Pruebas para determinar el efecto de la masa

El estudio de la influencia de la masa en el proceso de remocién se realiz6 mediante pruebas
batch, se cre6 soluciones de 100 mL con una concentracion de 1 ppm de As con pH 4.28, la masa
inicial de nanoparticulas de 6xido de hierro fue de 0.1g, para variar los valores de masa ademas
de lainicial se usaron valores de 0.3 g, 0.5, 0.7 g y 1 g de NP-Fe,Os3, una vez listas las soluciones

se agito a 200 rpm, a temperatura ambiente por 3 horas.
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3.4.3.3. Pruebas para determinar el efecto del pH

Para determinar el efecto del pH en la remocidn de As, se realizaron pruebas batch, para lo cual
se prepararon soluciones de 100 mL con una concentracién de 1ppm de As con un pH inicial de
5 para obtener los valores deseados de pH se utilizaron soluciones de hidroxido de sodio para
alcanzar los valores de pH 9y pH 11, para alcanzar el pH 1 se us6 una solucién de acido nitrico,

posteriormente se llevo a agitacion a 200 rpm a temperatura ambiente por 3 horas.

3.4.3.4. Pruebas para determinar el efecto de la temperatura

De igual forma para realizar el estudio de la influencia de la temperatura, se uso la metodologia
de las pruebas batch, para lo cual se prepararon soluciones de 100 mL con una concentracion de
1ppm de As con pH 4.47, para este caso se realizaron dos pruebas una a temperatura ambiente y
otra a 40 °C para lo cual se us6 una plancha de calentamiento y se controlé la temperatura

mediante un termémetro, posteriormente se agito a 200 rpm por 3 horas.

3.4.3.5. Pruebas para determinar el efecto de la cantidad inicial de As

Para determinar el efecto de la cantidad inicial de As en la remocion de As, se realizaron pruebas
batch, para lo cual se prepararon soluciones de 100 mL con una concentracién de 1ppm, 5ppm,

10ppm y 20ppm a la cual se le afiadieron 0.1g de NP-Fe,O; posteriormente se llevo a agitacion a

200 rpm a temperatura ambiente por 3 horas.
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CAPITULO IV

4. MARCO DE INTERPRETACION Y ANALISIS DE RESULTADOS

4.1.  Espectroscopia FT-IR del extracto de Eucalyptus globulus
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lustracion 4-1: FT-IR del extracto de Eucalyptus globulus

Realizado por: Morillo L., 2024

El andlisis mediante espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FT-IR), permitio
identificar de forma cualitativa los grupos funcionales que se encuentran presentes en las muestras
extracto de Eucalyptus globulus, de acuerdo con la bibliografia este extracto se caracteriza por
presentar grupos hidroxilos (-OH) de los polifenoles encontrados en el extracto, como podemos
ver en la Fig. 27 ,se evidencia una banda a 3351.68 cm™, lo cual se puede asociar a la presencia
de grupos hidroxilos (OH), también se observé una banda en 1639.2 cm™, que asocia el grupo
carbonilo (-CO).

Estas dos bandas evidenciarian la presencia de grupos carboxilicos (-COOH) en el extracto de
Eucalyptus globulus, segin lo presentado por Salgado en 2018, quienes identificaron valores
similares (Salgado et al., 2018), esta comparacion nos permite reconocer que el componente principal
presente en el extracto preparado corresponde a los polifenoles, los cuales son abundantes en el

eucalipto y se incorporan posteriormente a las nanoparticulas durante el proceso de sintesis.
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4.2.  Resultados de la sintesis de las nanoparticulas en Espectroscopia FT-IR

La Fig. 28 muestra el espectro IR de las nanoparticulas de 6xido de hierro en un rango de longitud
de onda de 4000 — 530 cm ™%, el espectro de la muestra presenta una banda vibracional en 551.542
cm™! caracteristico de las nanoparticulas de 6xido de hierro, Nasrazadani y Raman en 1993
confirmaron que la banda vibracional de la magnetita (FesO.) se encuentra entre 540 y 570 cm™
(S. Nasrazadani & A. Raman, 1993). La banda de absorcion detectada en 883.238 c¢m™
corresponde a la banda de flexion (C-H), mientras que la banda vibracional en 3282.25 cm™
corresponde a los grupos hidroxilos (-OH), en 1519.63 c¢m™' podemos ver la banda

correspondiente al grupo carbonilo (-CO).

Con estos resultados, se puede establecer que el grupo carboxilo (-COO) ha interactuado con el
nucleo, enlazandose en la superficie de la particula de magnetita. Basandonos en estos resultados
y en estudios realizados por Garcia en 2015, se puede afirmar que los polifenoles del extracto de
eucalipto han interactuado con la particula, actuando como agente reductor y estabilizador para

la nanoparticula de magnetita (Garcia, 2015).
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lHustracion 4-2: FT-IR de NP-Fe;0s
Realizado por: Morillo L., 2024

4.3.  Resultados de la sintesis de las nanoparticulas en SEM

Para medir el tamafio de las nanoparticulas se realizé el analisis SEM pero debido a limitaciones

del equipo la escala maxima que llego fue de 2um, sin embargo, podemos notar la presencia de
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micro y nanoparticulas de Fe,O3 como podemos ver en la Fig. 29
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llustracion 4-3: NP-Fe,Os vistas a través del SEM
Realizado por: Morillo L., 2024

Para medir el tamafio de las particulas de las particulas de menor tamafio se uso el programa
ImageJ, como podemos notar en la Fig. 30 el programa identifica y mide las particulas de menor

tamano.

lustracion 4-4: Medicion de las NP-Fe;O3
Realizado por: Morillo L., 2024
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Tabla 4-1: Tamafio de las NP-Fe;O3
# particula Tamarfio en um
1 0.819
0.153
0.751
1.326
0.523
0.796
0.662
0.440
0.070
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Realizado por: Morillo L., 2024

En la Tabla 1 podemos ver los diferentes tamafios de particulas debido a que el equipo no tenia
un mayor aumento vemos mayor cantidad de microparticulas, pero comprobamos la existencia
de NP-Fe,O3 como es el caso de la particula nimero 9 que mide 0.070 um que equivale a 70 nm
lo cual concuerda con el concepto de nanoparticulas que nos dice que tienen un tamafio entre 1

y 100nm.

4.4, Andlisis del proceso de remocion de As

4.4.1. Efecto del tiempo de contacto

Para estudiar la influencia del tiempo en la remocion de As en las soluciones acuosas se realizo
una prueba preparando una solucién a 1ppm (1000 pg/L) de agua desionizada con un estandar
de Asa la cual se le afiadié 0.1 g de nanoparticulas de éxido de hierro y se dejé en agitacion
constante por un tiempo de 3 horas, durante la primera hora se tomé alicuotas cada 5 min y a
partir de la primera se tomé alicuotas cada 30 min, podemos notar que durante la primera se
remocion mas del 90% lo cual resulta muy favorable ya que por encima del 70% se considera un

buen resultado finalmente al cabo de las tres hora se removié un 99,2638%

Tabla 4-2: Relacion entre el tiempo y la remocion de As

Tiempo Concentracion As % Remocion As
(Hg/L)
0 min 1000 0
5 min 45,4075 95,45925
10 min 26,0945 97,39055
15 min 23,9825 97,60175
20 min 23,464 97,6536
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25 min 19,606 98,0394
30 min 18,31 98,169

35 min 16,4755 98,35245
40 min 15,947 98,4053
45 min 15,89 98,411

50 min 15,438 98,4562
55 min 15,16 98,484

60 min 14,9705 98,50295
90 min 14,343 98,5657
120 min 12,456 98,7544

Realizado por: Morillo L., 2024
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lustracion 4-5: Grafica Tiempo Vs. %Remocion de As

Realizado por: Morillo L., 2024

En la Figura 31, se observa que, al inicio del experimento, el porcentaje de remocion de As es
bajo, con un valor del 0%, esto indica que la solucion de agua inicialmente contiene una cantidad
significativa de As, pero después de solo 5 minutos de tratamiento con las NP-Fe,Os, el porcentaje
de remocién de As aumenta drasticamente a 95.45925%, esto sugiere que las nanoparticulas estan
siendo efectivas en la eliminacion del As de la solucion, a medida que pasa el tiempo, el porcentaje
de remocion de As continlla aumentando, aunque a un ritmo mas lento, la disminucion es gradual
pero constante, lo que indica que el proceso de eliminacion del As esta en curso, a los 90 minutos,
el porcentaje de remocion de As es del 98.5657%, lo que indica que el proceso de eliminacion

aun esta en marcha pero a un ritmo mas lento, finalmente a los 120 minutos, el porcentaje de
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remocién de As es del 98.7544%, lo que sugiere que se ha alcanzado un punto en el que la
eliminacion de As es menos eficiente o se ha estabilizado por lo que vamos a tomar como el

tiempo optimo 1 hora.

4.4.2. Efecto de la masa

Para estudiar la influencia de la masa en la remocion de As en las soluciones acuosas se realiz6
una prueba preparando 5 soluciones a 1ppm (1000 pg/L) de agua desionizada con un estandar
de As, a cada solucion se le afiadié una cantidad diferente de nanoparticulas de hierro las cuales
fueron 0.1g, 0.3g, 0.5¢g, 0.7g y 19, posteriormente se dej6 en agitacion constante durante 3 horas.

Tabla 4-3: Relacién de la cantidad de NP-Fe;Oz con la remocién de As

Cantidad de Nps % Remocion As
0,19 99,0342
0,39 99,28325
0,59 99,56875
0,79 99,45135
19 99,2835

Realizado por: Morillo L., 2024
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llustracion 4-6: Comparativa de efectividad de remocion de As segun la cantidad de NP-Fe;O3

Realizado por: Morillo L., 2024

En la Fig 32. podemos notar la influencia de la cantidad de NP-Fe>O3 en la concentracion de As
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en una solucion de agua tratada, a medida que se aumenta la cantidad de NP-Fe>O3z de 0.1g a
0.3g y luego a 0.5g, la concentracién de As disminuye considerablemente, con altos porcentajes
de remocion del 99.0342%, 99.28325%, y 99.56875%, respectivamente haciendo énfasis en que
con 0.5g de NP-Fe>O3 se consiguio el porcentaje mas alto de remocidn, sin embargo, en las
concentraciones mas altas de 0.7g y 1g de NP-Fe;Os, la concentracion de As aumenta
ligeramente, aunque aln se logra una alta remocion del 99.45135% y 99.2835%, esto sugiere la
importancia de encontrar un equilibrio 6ptimo entre la cantidad de NP-Fe»O3 utilizados y la
eficacia del tratamiento para eliminar eficazmente el As de la solucion ya que un exceso de NP-

Fe2Os3 podria desencadenar reacciones que aumenten la concentracion de As.

4.4.3. Efecto del pH

Para estudiar la influencia del pH en la remocion de As en las soluciones acuosas se realizé una
prueba preparando 4 soluciones a 1ppm (1000 pg/L) de agua desionizada con un estandar de As,
para obtener valores de pH de 1 y 5 de afiadi6 acido clorhidrico para disminuir el pH inicial de
las soluciones mientras que para los valores de pH 9 y 11 se afiadié una solucion de hidroxido de

sodio al 1 molar.

Tabla 4-4: Relacion de la cantidad de NP-Fe,Os con la remocién de As

pH de la solucién % Remocion As
1 98,8729
5 99,2835
7 98,4753
9 84,0615
11 78,3609

Realizado por: Morillo L., 2024
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llustracion 4-7: Comparativa de efectividad de remocion de As segun pH de la solucién
Realizado por: Morillo L., 2024

En la Fig 33. vemos que a pH 1, es decir altamente acido debido a la adicion de &cido clorhidrico
(HCI), se logra una alta remocién de As (98.8729%) debido a la eficaz adsorcion de especies de
As cargadas negativamente en condiciones &cidas, a pH 5, el pH base, la remocién es ain mas
alta (99.2835%) ya que es 6ptimo para la adsorcion de As en las nanoparticulas de 6xido de hierro,
Sin embargo, al elevar el pH a 9 y 11 mediante la adicion de hidréxido de sodio (NaOH), la
eficacia de remocion disminuye ligeramente obteniendo una remocién maxima de (84,0615% y
78,3609%, respectivamente), posiblemente debido a la disminucion de la carga de las
nanoparticulas en condiciones alcalinas y la formacién de precipitados que reducen la

disponibilidad de sitios de adsorcion activos.

4.4.4. Efecto de latemperatura

Para establecer los parametros experimentales en la retencién de As con las NP- Fe;0s, se evalu6
el efecto de la temperatura en tres valores diferentes de temperatura controlada, que fueron 25, 30
y 50°C respectivamente, utilizando una dosis de nanoparticulas de 0.5g y una concentracién del

As de 1ppm.
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Tabla 4-5: Relacion de la cantidad de NP-Fe,Os con la remocién de As

Temperatura (°C) % Remocion As
25 97,2326
30 95,6232
50 94,8922

Realizado por: Morillo L., 2024
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llustracion 4-8: Comparativa efectividad de remocion de As segln la temperatura de solucion
Realizado por: Morillo L., 2024

Segun los datos proporcionados en la Tabla 5, existe una relacion inversa entre la temperatura y
el porcentaje de remocion de As (% Remocion As), a medida que la temperatura aumenta, el
porcentaje de remocion de As tiende a disminuir, a 25°C, se logra una alta remocién del
97.2326%, pero a 30°C, la eficacia de remocidn disminuye a 95.6232%, y a 50°C, disminuye adn
mas a 94.8922%. Este comportamiento puede explicarse considerando la cinética de las
reacciones de adsorcion en la superficie de las nanoparticulas de 6xido de hierro, a temperaturas
mas altas, las particulas pueden tener una mayor movilidad y energia cinética, lo que podria
conducir a una disminucién en la afinidad de adsorcién entre las particulas y los iones de As en
la solucién, ademas, a temperaturas mas elevadas, es posible que se produzcan reacciones
quimicas adicionales o cambios en la estructura de las nanoparticulas, lo que podria influir en la

eficacia de la remocioén.

4.45. Efecto de la cantidad inicial de As

Cuando la concentracion inicial de As es de 1 ppm, se logra un alto porcentaje de
remocion del 97.84805%, a medida que la concentracion inicial se incrementa a 5 ppm,
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el porcentaje de remocion todavia es alto, pero disminuye ligeramente al 94.9824%, sin
embargo, cuando la concentracion inicial se duplica a 10 ppm, el porcentaje de remocion
aumenta nuevamente a 97.39875%, y a 20 ppm, se alcanza un alto porcentaje de remocién
del 98.0918%.

Tabla 4-6: Relacion de la cantidad de As con la remocién de As

ppm de As % Remocion As
1 97,84805
5 94,9824
10 97,39875
20 98,0918

Realizado por: Morillo L., 2024
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llustracion 4-9: Comparativa de la efectividad de remocion de As segun la cantidad de As
Realizado por: Morillo L., 2024

Estos resultados sugieren que, en este sistema particular con una cantidad constante de
0,19 gramos de nanoparticulas de Fe2Os, la eficacia de remocion de As es mayor a
concentraciones iniciales mas altas de As, esto puede deberse a que, a concentraciones
iniciales mas altas, hay mas iones de As en la solucion, lo que permite que mas iones de

As se adsorban en las NP-Fe,O3, aumentando asi la eficacia de la remocion.
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CONCLUSIONES

En este estudio, se ha demostrado que las nanoparticulas de hierro sintetizadas utilizando extracto
de eucalipto son eficaces para la eliminacion de As de soluciones acuosas, los resultados indican
una alta eficacia de remocion de As, lo que sugiere el potencial de esta tecnologia como un método

prometedor para la purificacion del agua contaminada con As.

Después de un analisis exhaustivo, se ha determinado que las condiciones Optimas para la sintesis
de nanoparticulas de hierro utilizando extracto de eucalipto incluyen una temperatura de reaccion
de entre 20 y 25 grados Celsius es decir a la temperatura ambiente, una concentracion de extracto
de eucalipto de 20 gramos por cada 100 ml de agua desionizada, y un pH de la solucion de 10,
estas condiciones han demostrado producir nanoparticulas con un tamafio y una morfologia
ideales, lo que garantiza una sintesis eficiente y controlada con propiedades adecuadas para
aplicaciones especificas

La caracterizacion de las nanoparticulas de hierro sintetizadas utilizando extracto de eucalipto se
ha llevado a cabo mediante una combinacion de técnicas analiticas, incluyendo FT-IR y SEM, los
analisis FT-IR revelaron valiosa informacidn sobre las interacciones moleculares en la superficie
de las nanoparticulas y la identificacion de grupos funcionales presentes, lo que confirma la
estabilidad y la funcionalidad de las nanoparticulas, ademas, las iméagenes obtenidas a través de
SEM permitieron una visualizacién detallada de la morfologia y la distribucién de tamafio de las
nanoparticulas, destacando su uniformidad y su estructura adecuada para su aplicacion en

procesos de eliminacion de contaminantes.

El estudio de viabilidad de las nanoparticulas de hierro sintetizadas mediante extracto de eucalipto
para la adsorcion y eliminacién de As de soluciones acuosas ha arrojado resultados prometedores
en general, las pruebas realizadas consideraron cuidadosamente variables cruciales como el
tiempo de contacto, la cantidad de nanoparticulas, el pH, la temperatura y la concentracion inicial
de As. Los resultados obtenidos en todas las condiciones evaluadas superaron consistentemente
el umbral del 90% de remocién de As, lo que indica una alta eficacia de remocién en una variedad
de condiciones ambientales, sin embargo, se observo una disminucion en la eficacia de remocion
solo en dos situaciones especificas, cuando la solucion alcanzé un pH de 9 y un pH de 11, estos
hallazgos sugieren que el rango dptimo de pH para la efectiva adsorcion de As por parte de las

nanoparticulas de hierro sintetizadas podria estar en condiciones acidas o neutras.
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RECOMENDACIONES

Dado que se observé una disminucion en la eficacia de remocion a pH 9y pH 11, se recomienda
una investigacion mas detallada para comprender mejor las interacciones quimicas en estas
condiciones, esto podria incluir la modificacion de la superficie de las nanoparticulas para
hacerlas mas efectivas en soluciones alcalinas o la exploracion de sistemas de ajuste de pH in situ

para mantener condiciones éptimas durante el proceso de eliminacion de As.

La investigacion podria beneficiarse de pruebas a mayor escala para evaluar la eficacia de las
nanoparticulas en sistemas mas grandes y representativos de aplicaciones practicas, esto

permitiria determinar la viabilidad de implementar este método en condiciones del mundo real.
Es fundamental evaluar el impacto ambiental de las nanoparticulas de hierro sintetizadas y su uso

en sistemas de tratamiento de agua, esto incluye considerar la eliminacion segura de los residuos

generados durante el proceso.
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ANEXOS

ANEXO A: ESTANDAR DE AS UTILIZADO
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ANEXO C:
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Hg'L
0.0000
2.0000
100000
20_0000

0.9836
4.3038
1.0417
1.4335

1.0989
0.9290
0.8805
0.8625
1.2188
1.2519
1.1027
1.0973
14 3906
1.3097
132940
1.4330
1.6570
3.7488
3.0609
2.2542

1.4724
2.9941
3.0876
4. 7965
3.1780
2.8686
3.6620
3.9212
3.2951
24912
8.0815
4.6928
5.2188
2.4389
3.1894
3.0320
196590
2.4258
5.2173
2.5088
4.7950
41367
B8.8720
112299

B.0902
6.0986

RESULTADOS DE ESPECTROSCOPIA DE ABSORCION ATOMICA

Conc. Corregida
Hg/L

0.9836
43038
1.0417
1.4335

1.0988
0.9290
0.8805
0.8625
1.2188
1.2519
1.1027
1.0973
14 3906
1.3097
132840
1.4330
1.6570
3.7488
3.0609
2.2542

1.4724
2.9941
3.0876
4.7965
3.1780
2.8686
3.6620
3.9212
3.2951
24912
B8.0815
4.6928
5.2188
2.4389
3.1894
3.0320
196580
4.8516
104346
5.0176
9.5900
B.2733
17. 7440
22 4588

161804
12.1972



As 10PPM-2H

As 10PPM-3H

As Z0PPM-5MIN
As 20PPM-10MIN
As 20PPM-15MIN
As 20PPM-30MIN
As 20PPM-1H

As 20PPM-2H

As 20PPM-2H

As PH11-30MIN
As PH11-1H

As PH11-2H

As PH9-30MIN
As PH11-3H

As PH9-1H

As PH9-ZH

As PHI-3H

0.1198
0.0455
0.2388
0.2208
0.1630
0.0655
0.1104
01301
0.1259
0.2398
0.2510
01901

0.2258
0.1786
0.3043
0.1326
0.2086

T.1765
26013
14.5467
13.4285
9.8535
3.8164
6.5964
F.B158
F.5570
14.6060
15.3029
11.5308

13.7485
10.8195
18.5993
T.9678

12.6742

14.3530
5.2025

28.0935
26.8570
18.7070
T.6328

13.1927
15.6316
151141
282120
30.6057
23.06816

274970
21.63M
37.1986
15.9359
25.3484
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