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ABREVIATURAS Y SIMBOLOGIA

FeS04. 7H,0: Sulfato de Hierro hepta hidratado
NaBH,: Borohiduro de Sodio

pH: Potencial de iones hidrégeno

FeO: Oxido de Hierro

OH': iones hidroxilo u oxidrilo

H": iones hidronio

H,O,: Perdxido de Hidrégeno

Fe (OH)s: Hidroxido de hierro

EDTA: Acido Etilen Diamino Tetraacético
HCI: Acido Clorhidrico

NaOH: Hidrdxido de Sodio

HNOj3: Acido Nitrico

min: minutos

cm: centimetros

mm: milimetros

um: micrémetros

nm: nandmetros

cm?®: centimetros clbicos

m?: metros cuadrados

mg: miligramos

g: gramos

kg: kilogramos

M: molaridad

Qe: cantidad removida en el equilibrio

g:: Cantidad removida en el tiempo

b: Relacion entre la superficie cubierta y la energia de activacion.
In: Logaritmo natural

a: velocidad inicial de remocién

t: tiempo de retencidn o reaccién del composito con la disolucion colorida
H: velocidad inicial de remocion.

K: constante cinética de primer orden

r: coeficiente de correlacién

Ce: concentracion de la disolucién medida en el equilibrio
Qo: numero de moles de soluto removidos por peso unitario.
ASA: Alta Significancia Ambiental

CPZ: punto de carga cero

DQO: Demanda Quimica de Oxigeno

EAA: Espectroscopia de absorcion atdbmica
SEM: Microscopio electrénico de barrido

UV: ultravioleta

UV- vis: Ultravioleta visible




RESUMEN

Actualmente, hay un creciente interés por encontrar sistemas de remocion de colorantes
organicos, eficientes y de bajo costo con el fin de disminuir el impacto ambiental. El uso de
sistemas empleando la nanotecnologia es una nueva area de investigacion para la
eliminacion de dichos compuestos, entre otras aplicaciones Utiles en la ciencia y la
tecnologia.

El presente trabajo se encuentra dividido en 5 capitulos, en el se muestra una pequefia parte
de los proyectos e investigaciones que se han llevado a cabo sobre el estudio de la
remocion, adsorcion, oxidacion entre otros métodos de disminucion de la concentracion de
colorantes cuyo fin comun es la eliminacion de estos. Existen gran variedad de colorantes
que resultan toxicos o de peligro ambiental y estético en muchos mantos acuiferos, friaticos
entre otros; pero en las proximas paginas se abordara Unicamente la remocion de Tartrazina
y Azul indigo en una muestra sintética de agua utilizando nanoparticulas de hierro
soportadas en escoria volcanica de 6xido de hierro (tezontle). Este método fue elegido por
ser novedoso, econdmico y autosustentable.

En los capitulos intermedios se muestran diferentes condiciones para la sintesis de
nanoparticulas de hierro cuya generalidad es la reduccion de FeSO, - 7H,O acuoso con
NaBH, sin obtener diferencias significativas entre la variacion de concentracion de los
reactivos, el pH y la temperatura.

El soporte juega un papel importante en la remocion de los colorantes, se observd que el

mejor tamafio de particula del soporte es el que estd alrededor de 100um y, a menor
tamafio de particula mayor es la retencion de los colorantes, siendo del 100% en azul indigo
y del 80% en tartrazina. EI composito muestra comportamientos diferentes durante la
reaccion llevando asi una remocion mediante oxido reduccion y quimisorcion de las
nanoparticulas de hierro adecuandose a una isoterma de tipo Freundlich cumpliendo con la
ecuacion ge=1/b In (1+ (abt)), un coeficiente de correlacion de 0.9991 y 0.9929; asi mismo

se describe una cinética de reaccién de pseudo segundo orden- Ho Mc Kay cuya ecuacion
__Kqe™2t
- 1+Kqet
Tartrazina respectivamente.

es con coeficiente de correlacion de 0.9814 y 0.9527 para azul indigo y




INTRODUCCION

El sector textil forma parte de una cadena productiva altamente compleja que incluye
produccion agricola, comercializadora de fibras naturales y fibras sintéticas, industria textil,
confeccion y comercializacion; etapas de una actividad fuertemente eslabonada.

La fabricacion de los diferentes productos textiles se lleva a cabo a partir de procesos como
limpiado, lanzado, estirado, acabado, tefiido, entre otros. Debido a estos procesos la
industria textil genera agua residual conteniendo fenoles, sulfuros, cromo hexavalente y
colorante. Estos Gltimos son uno de los contaminantes que llama la atencion, por el color y
debido a que algunos son de dificil degradacion.

El sector textil se puede considerar de alto impacto ambiental pudiéndose catalogar como
de “Alta Significacion Ambiental” ASA, siendo el impacto mas negativo en los efluentes
liquidos.

El tratamiento de las aguas residuales puede ser un problema complejo debido a que en
general, las moléculas de los colorantes utilizados en la actualidad son de estructuras muy
variadas y complejas. La mayoria de ellos son de origen sintético, muy solubles en agua,
altamente resistentes a la accion de agentes quimicos y poco biodegradables. Alrededor del
60% de los colorantes en uso de la industria textil actual son colorantes reactivos, que se
caracterizan por formar una union de éter con la fibra, lo que garantiza una mayor duracion
del color en el tejido. Sus estructuras frecuentemente azo, antraquinona o ftalocianina.

Dadas las caracteristicas de solubilidad y estabilidad de los colorantes, actualmente se
aplican métodos fisicos y quimicos que no han demostrado una alta eficiencia en la
remocion de estos compuestos. Los avances en investigaciones acerca del efecto de ciertos
contaminantes, normas ambientales mas estrictas, y factores econémicos han propiciado la
generacion de nuevas tecnologias. Con el uso de nuevos sistemas de tratamiento, en
algunas industrias se han dejado practicas como el almacenamiento de desechos y el
confinamiento, que desde el punto de vista de preservacion del ambiente y proteccion de la
salud humana no son recomendables de ninguna manera. Los métodos méas deseables para
tratar efluentes acuosos son aquellos capaces de mineralizar los contaminantes residuales
transforméndolos en materiales inocuos al hombre y a la naturaleza a un bajo costo.

La presenta investigacion proporciona resultados alentadores respecto a la utilizacion de
piedra volcéanica de 6xido de hierro (tezontle), como soporte de nanoparticulas de hierro y
sus respectivos oxidos; en los que se llevan a cabo reacciones de adsorcion y oxido
reduccion. El tamafio de las particulas del composito genera un sistema eficiente para la
remocion de colorantes organicos en solucion.
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CAPITULO | FUNDAMENTO TEORICO Y GENERALIDADES
1.1.Colorantes

Desde las primeras civilizaciones el hombre usé materias colorantes naturales. Los
pigmentos o sustancias coloreadas se extraian de plantas, animales y minerales. Estas
materias eran empleadas para tefiir ropas, pintar las pieles y fabricar objetos religiosos y
recreativos. Se da este nombre a sustancias coloreadas, las cuales son capaces de tefiir las
fibras vegetales y animales. Para que un colorante sea Util, debe ser capaz de unirse
fuertemente a la fibra, y por lavado no debe perder su color. Debe ser quimicamente estable
y soportar la accion de la luz. Los colorantes pueden clasificarse como:

a) Directos: aquellos que se absorben directamente por las fibras en soluciones
acuosas.

b) Sustantivos: Tifien directamente las fibras de algodon.

c) Mordientes: Producto que se adiciona a la fibra y se absorbe a ella.

1.2. Impacto ambiental de los colorantes

Los colorantes sintéticos son compuestos quimicos Xxenobidticos, los cuales no se
encuentran en forma natural en la biosfera, sino que han sido sintetizados por el hombre
(Moeller y Garzon, 2003). Por la complejidad estructural que presentan las plantas de
tratamiento convencionales tienen un bajo porcentaje de remocion de estos, razén por la
cual son vertidos sin ser tratados (Alatorre y Moeller, 2006). Los colorantes azoicos se
utilizan en grandes cantidades en las industrias textil y alimentaria, y su vertido en aguas
residuales de dichas industrias, incluso en bajas concentraciones, produce una intensa
coloracion que tiene un fuerte impacto ambiental, no sélo por su contaminacion visual sino
también por su toxicidad. De ahi la relevancia de su tratamiento y eliminacién de las aguas
previas al vertido de las industrias, buscando su decoloracion y si es posible, su completa
mineralizacion.

1.3.Azul indigo

Azul indigo se utiliza ampliamente como un medio de contraste por la industria textil, en
particular para productos de mezclilla. La fraccion significativa del indigo restante durante
el proceso de coloracion es descargado en el ambiente por cientos de las fabricas de tefiido
(Slokar y Le Marechal 1998; Vautier et al. 2001).

Como es bien sabido, la coloracion intensa de moléculas organica es debido al sistema de
conjugacion 7. La ruptura del sistema de conjugacion m de estos compuestos resultard en
productos decolorados el color de agua, contaminada con colorantes organicos, reduce
cuando la escision en el enlace C-= C, los enlaces N-N-=del anillo aromético del
heterociclo se produce ( Slokar and Le Marechal 1998).
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Figura 1.1 Estructura molecular del azul indigo

Tabla 1.1. Propiedades fisicas y quimica del Azul indigo
3,3-dioxo-2,2-bi-indolilideno-5,5-
disulfonato disodico
Polvo fino color purpura
466.36g/mol
>300 K
10g/L (25° C)

El indigo (indigotina, azul indigo) forma cristales azules con brillo cobrizo, que se
disuelven facilmente en acetona hirviendo o &cido acético, asi como en anilina caliente,

y subliman en vacio. El indigo se debe de solubilizar en agua antes de utilizarlo en la
industria del tefiido.

1.4.Tartrazina

La tartrazina es un colorante_artificial ampliamente utilizado en la industria alimentaria.
Pertenece a la familia de los colorantes azoicos (los que contienen el grupo azo —N=N-).
Se presenta en forma de polvo y es soluble en agua; haciéndose de color mas amarillo
cuanto mas disuelta esté. Es incompatible con la lactosa y con el &cido ascérbico.

La tartrazina aumenta su potencial comercial porque ademas de los tonos amarillos-
anaranjados, al ser mezclada con otros colorantes como el azul brillante o el verde se
obtienen diversas tonalidades verduscas. Algunas personas son sensibles a la tartrazina y
pueden presentar reacciones alérgicas y, aunque la susceptibilidad a presentar reacciones
alérgicas es baja (1 de cada 10.000), aumenta entre las personas hipersensibles a

la aspirina (el 50% de ellas son ademas alérgicas a la tartrazina)
NaQOo

_,—FM,“

e A N—@—E-Dghla
oH

NaO,5

Fig.1.2 Estructura molecular de la Tartrazina

Tabla 1.2. Propiedades fisicas y quimicas de la tartrazina
Trisodium (4E)-5-0x0-1-(4-sulfonatophenyl)-4-[(4-sulfonatophenyl)hydrazono]-
3-pyrazolecarboxylate

Polvo fino color amarillo o pequefios formas cilindricas del mismo color.

534.3g/mol
>300 K
Soluble en agua



http://es.wikipedia.org/wiki/Industria_alimentaria
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http://es.wikipedia.org/wiki/%C3%81cido_asc%C3%B3rbico
http://es.wikipedia.org/wiki/Alergia
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1.5.Métodos para la degradacion de colorantes

1.5.1. Tratamientos bacterianos

El desarrollo de procesos biotecnoldgicos encaminados hacia la decoloracion de efluentes
industriales, buscan obtener como objetivo principal, la remocion de un amplio espectro de
colorantes, asi como, un alto porcentaje de degradacién y decoloracién (Garzon, 2009).
Algunos factores ambientales pueden influir en la decoloracion de las aguas residuales,
tales como pH, temperatura y cantidad de oxigeno disponible en el medio, ya que en ciertas
condiciones, las moléculas de los colorantes se pueden descomponer en compuestos de bajo
peso molecular. De esta forma podemos encontrar bio transformacion de tipo aerobia o
anaerobia.

1.5.2 Tratamientos fangicos.

La capacidad que poseen los hongos para degradar compuestos aromaticos complejos como
parte de su metabolismo natural, ha permitido que sean usados en la degradacién de
diversos compuestos xenobioticos, incluyendo colorantes sintéticos usados en la industria.
Muchos basilodimicetes y ascomicetos han sido usados en la decoloracién de colorantes.
Esto puede deberse a que los filamentos flngicos, son menos sensibles a variaciones en
temperatura, pH, nutrientes y aireacion. Adicionalmente gracias a su alta tasa metabolica y
a su rapida colonizacion de superficies que permite un crecimiento rapido sobre un soporte
si se desea inmovilizar. (Cabral, 2005). Solamente un pequefio nimero de microorganismos
son responsables de la biodegradacion de la lignina, de los cuales los hongos de la
podredumbre blanca constituyen el grupo méas importante.

1.5.3 Biosorcion

La biosorcion es el proceso mediante el cual se produce la acumulacion de sustancias
quimicas por la biomasa microbiana, la cual puede estar viva 0 muerta. Este proceso
involucra una fase solida (biosorbente) y una fase liquida (solvente, que normalmente es el
agua), la cual contendra las especies disueltas que seran biosorbidas. De acuerdo a la
afinidad del sorbente por el sorbato, es atraido hacia el sélido y entrelazado por diferentes
mecanismos.

Este proceso continua hasta que se establece un equilibrio entre el sorbato disuelto enlazado
al solido. El uso de biomasa inerte tiene ventajas especialmente si las aguas a tratar tienen
un alto contenido toxico. (Rivas, 2000).

La biosorcidn por microorganismos se ha reportado como un tratamiento no convencional
efectivo para el tratamiento de efluentes de agua asi como para tratamiento de suelos
contaminados con residuos toxicos.

1.5.4. Fotocatalisis heterogenea

Es un proceso catalitico promovido por energia aportada por determinada longitudes de
onda, que se basa en la adsorcion directa o indirecta de energia radiante (visible o UV)
capaz de excitar un sélido al grado de hacer que se comporte como un material conductor,
en la superficie del cual se desarrollaran reacciones de 6xido- reduccion, las cuales genera
radicales libres muy reactivos, al mismo tiempo que reacciona con las especies a su
alrededor, rompiendo el enlace méas débil de la molécula y reduciendo u oxidandolos hasta
convertirlos en especies menos complejas sin que el catalizador sufra cambios quimicos.
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1.5.5 Procesos electroguimicos de oxidacion avanzada

Los procesos electroquimicos de oxidacion avanzada se basan en la electrdlisis indirecta o
asistida, en la cual el compuesto organico de interés es eliminado de la disolucion mediante
especies activas generadas como los radicales OH’, o bien oxidantes generados
electroquimicamente como por ejemplo el H,O,. Estos procesos electroquimicos se basan
en la utilizacidn de energia eléctrica para romper los enlaces de las moléculas.

1.5.6 Tratamiento por procesos de sorcion
La adsorcion es un proceso mediante el cual se extrae materia de una fase y se concentra
sobre la superficie de otra fase (generalmente sélida). Por ello se considera como un

fendmeno superficial. La sustancia que se concentra en la superficie o se adsorbe se llama
"adsorbato" y la fase adsorbente se llama "adsorbente".

®@ Kﬁ)i P G%?E@

Figura 1.3. Esquema de los diferentes procesos de sorcién (Appelo y Postma, 1993).

Por el contrario, la absorcion es un proceso en el cual las moléculas o &tomos de una fase
inter penetran casi uniformemente en los de otra fase constituyéndose una "solucion” con
esta segunda.

El proceso de cambio idnico supone un intercambio de una sustancia o i6n por otra sobre la
superficie del solido.

El término adsorcion incluye la adsorcion y la absorcién conjuntamente, siendo una
expresion general para un proceso en el cual un componente se mueve desde una fase para
acumularse en otra, principalmente en los casos en que la segunda fase es sélida.

La principal distincién entre sorcién (adsorcion y absorcion) y cambio idnico es que las
ecuaciones que describen la sorcidn consideran solamente una especie quimica, de manera
que la distribucion del soluto entre la disolucion y el sélido responde a una relacion simple,
lineal 0 no. Las ecuaciones para el cambio idnico tienen en cuenta todos los iones que
compiten por los lugares de intercambio.

En general, la adsorcion desde una disolucion a un sélido ocurre como consecuencia del
caracter liofobico (no afinidad) del soluto respecto al disolvente particular, o debido a una
afinidad elevada del soluto por el s6lido o por una accién combinada de estas dos fuerzas.
El grado de solubilidad de una sustancia disuelta es el factor mas importante para
determinar la intensidad de la primera de las fuerzas impulsoras. Cuan mayor atraccion
tiene una sustancia por el disolvente menos posibilidad tiene de trasladarse a la interfase
para ser adsorbida.
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1.6. Tipos de adsorcion

Cabe distinguir tres tipos de adsorcidn segun que la atraccion entre el soluto y el adsorbente
sea de tipo eléctrico, de Van der Waals o de naturaleza quimica.

La adsorcion del primer tipo cae de lleno dentro del intercambio idnico y a menudo se le
Ilama adsorcion por intercambio, que es un proceso mediante el cual los iones de una
sustancia se concentran en una superficie como resultado de la atraccion electrostatica en
los lugares cargados de la superficie. Para dos absorbatos idnicos posibles, a igualdad de
otros factores, la carga del ion es el factor determinante en la adsorcion de intercambio.
Para iones de igual carga, el tamafio molecular (radio de solvatacion) determina el orden de
preferencia para la adsorcion. Este tipo de adsorcion se comenta con detalle méas adelante.
La adsorcidn que tiene lugar debido a las fuerzas de Van del Waals se llama generalmente
adsorcion fisica. En estos casos, la molécula adsorbida no esta fija en un lugar especifico de
la superficie, sino mas bien esta libre de trasladarse dentro de la interfase. Esta adsorcion,
en general, predomina a temperaturas bajas. La adsorcion de la mayoria de las sustancias
organicas en el agua con carbon activado se considera de naturaleza fisica.

Si el adsorbato sufre una interaccion quimica con el adsorbente, el fendbmeno se llama
adsorcion quimica, adsorcion activa o quimisorcion. Las energias de adsorcién son
elevadas, del orden de las de un enlace quimico, debido a que el adsorbato forma unos
enlaces fuertes localizados en los centros activos del adsorbente. Esta adsorcion suele estar
favorecida a una temperatura elevada.

La mayor parte de los fendmenos de adsorcion son combinaciones de las tres formas de
adsorcion y, de hecho, no es facil distinguir entre adsorcién fisica y quimica.

1.7 Tratamientos bioldgicos vs métodos electroquimicos

1.7.1 Ventajas de los tratamientos biologicos

Las ventajas de los tratamientos biol6gicos son bien conocidas, pero también sus
limitaciones para altos valores de DQO (Demanda Quimica de Oxigeno) o en presencia de
compuestos altamente toxicos. La posible presencia de compuestos inorganicos, tales como
metales pesados, puede provocar un descenso en el nimero de bacterias. Por otra parte, la
incineracién de compuestos organicos puede originar la formacién de productos toxicos
que sean arrastrados al mismo tiempo por la combustién de los gases; también, la presencia
de agentes corrosivos puede provocar problemas en la estabilidad de los materiales del
incinerador

1.7.2 Ventajas de los métodos electroquimicos
e EIl tratamiento electroquimico se puede utilizar en el tratamiento de residuos
altamente toxicos.
e El proceso puede funcionar a temperatura y presion ambiental.

e Es una tecnologia respetuosa con el medioambiente porque solamente usa
electricidad.

e EIl consumo energético depende de la DQO.

e EI tratamiento electroquimico se puede parar simplemente apagando la fuente de
energia.

e Bajo costo.

e Tecnologia seguray eficiente.
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1.8 Antecedentes de la Nanotecnologia

Los origenes de la nanotecnologia se remonta al 29 de diciembre de 1959, cuando el fisico
estadounidense Richard Feyman dio una conferencia ante la Sociedad Americana de Fisica
APS por sus siglas en inglés donde present6 una vision tecnoldgica acerca de los beneficios
que supondria para la sociedad el que fuéramos capaces de manipular las sustancias y
fabricar artefactos con una precision de unos pocos atomos. Sin embargo fue en 1974
cuando el especialista Japonés Nomo Taniguchi cred el término “nanotecnologia”.

En 1990 Dextler escribié en 1990 su libro, Engines of creation, the Coming Age of
Nanotechnology, “La nanotecnologia es el principio de manipulacion atdbmica atomo por
atomo a través del control de la estructura del material a nivel molecular. Esto vincula la
habilidad de construir sistemas moleculares con precision 4&tomo por dtomo, produciendo
una variedad de nano méaquinas.

1.9. Nanoparticulas

Las nanoparticulas especificamente, han existido en el planeta por siglos. Algunos ejemplos
son las particulas de humo y las nanoparticulas dentro de bacterias. Mas adelante, en
algunas civilizaciones antiguas ya se estaban aprovechando sus propiedades Opticas y
medicinales. La relacion entre el nimero de 4&tomos superficiales y el tamafio de la particula
es de caracter exponencial. Por ello, las propiedades relacionadas con la superficie, como
las eléctricas, mecanicas, magnéticas, épticas o quimicas de los nanomateriales son
diferentes a las de los mismos materiales a escala no nanométrica. Esas propiedades juegan
un papel importante en la toxicidad de estas particulas ultra finas y es importante
conocerlas para entender, predecir y gestionar el riesgo potencial que presentan para los
trabajadores. Como ocurre con cualquier nuevo material, no se dispone de datos
toxicoldgicos suficientes sobre los efectos producidos en trabajadores expuestos, existiendo
en este caso mayor incertidumbre por las propiedades anteriormente expuestas.

1.10. Nanocompositos

Son materiales compuestos cuyas nanoparticulas estan fijas a un soporte. Las
nanoparticulas soportadas por metales u 6xidos metalicos son ampliamente utilizadas en
catalisis heterogénea. Una alta dispersién del componente activo maximiza el area de
contacto del catalizador con el reactante y el soporte. Los componentes que tienen
nanoparticulas semiconductoras tienen muy interesantes propiedades opticas o eléctricas.

Los materiales porosos y celulares son usados frecuentemente en numerosas aplicaciones y
han sido ampliamente estudiados a lo largo de los afios. Se entiende por porosidad micro-
macroscopica cuando la longitud caracteristica de la porosidad es superior a 1um. A estas
longitudes la relacion superficie volumen es muy baja por lo que el comportamiento
depende principalmente de las propiedades volumétricas del material, la morfologia y
densidad relativa.
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1.11 Meétodo de sintesis
1.11.1 Mecanismo de reduccién

La reduccion de los iones metélicos conduce a la obtencién de los atomos metélicos, Me®,
los cuales se agregaran para formar en un principio gérmenes cristalinos que eventualmente
evolucionaran hasta obtener la nano particula metalica. Esta reduccion es el resultado de la
reaccion redox en la cual los electrones del reductor son donados al ién metalico de acuerdo
a la siguiente ecuacion esquematica:

mM™ + n reductor —— mMe’+ mOX

AU PEY P <07 Acidos organicos, alcoholes,
polialcoholes , aldehido,
Agt, Rh 3 Au* e Ir®* azucares, hidracina, H,SOy,

H,PO,, NaBHj,,boranos,etc.

cu®, Re*, RU** 0< E°< 0.7 Polialcoholes, aldehidos,
azucares, hidracina,
hidrogeno y NaBH,

Co*, Cd**, Ni**, Fe** <0e=-05 Polialcoholes, hidracina,
hidroxilamina, NaBH,,

In®, Sn**, Mo, W** boranos, etc.

Cr*, Mn*, Ta®*, v* <-0.6 NaBH, boranos, etc.

Figura 1.4. Reductores empleados en la reduccion de especies metélicas.

Cuando un i6n metalico reacciona con agentes reductores de una fuerza significativamente
diferente, es posible establecer experimentalmente las temperaturas a las cuales el proceso
de reduccidn y/o crecimiento de las particulas condice a particulas de tamafios similares en
ambos casos.

1.11.2 Efectos del solvente

La reduccion en solucion de las especies metalicas oxidadas puede ser llevada a cabo tanto
en medios acuosos como en medios no acuosos. Ya que muchos compuestos metalicos son
solubles en agua, la sintesis de particulas metalicas en soluciones acuosas es relativamente
facil de realizar y los mecanismos de reaccion han sido bien estudiados. En contraste, la
sintesis en solventes no acuosos presenta serias dificultades. El principal obstaculo es la
baja solubilidad y disociacion de la mayoria de los compuestos metalicos y agentes
reductores en liquidos de baja polaridad, haciendo dificil, si no es que imposible, la
transferencia de electrones en solucion. Consecuentemente, la sintesis en solventes no
polares esta limitada a compuestos érgano metalicos y adecuados agentes reductores, los
cuales son solubles en el medio especifico.
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Con un incremento en la polaridad del solvente organico, la solubilidad y la disociacion del
compuesto metalico también se incremente y la lista de posibles reductores crece. Asi la
sintesis de particulas metalicas en alcoholes ha sido llevada a cabo rutinariamente.

1.11.3. Mecanismo de formacién de nanoparticulas

Los atomos metalicos generados mediante la reduccion en la solucion homogénea son
esencialmente insolubles en el liquido, por tanto, gradualmente se agregan en clusters,
Ilamados semillas o gérmenes cristalinos.

xMe’«—»(Me®,) sem

Estas semillas son entidades dinamicas involucradas en un continuo proceso de
disociacién—condensacién. Es interesante anotar que los clusters metélicos, aquellos que
contienen un namero de atomos correspondiente al llamado “nimero magico”, son mas
estables. Las semillas de tamafios mas chicos que el nimero méagico pueden disociarse o
continuar creciendo hasta alcanzar un tamario estable.

Ya que nuevos atomos se estan generando en el sistema, las semillas alcanzan un nivel
critico y se “separan” del solvente como particulas sélidas, los ntcleos (Me°)nyc:

Me%)sem + YMe® —(Me° 4.y) nucl

El nimero y el tamafio de los nlcleos dependen de muchos parametros en la reaccion, tal
como la concentracion del soluto, el potencial redox de la reaccion de reduccion, la
temperatura, la naturaleza y concentracion del surfactante, la viscosidad del solvente y
tension superficial.

La nucleacion rara vez es la etapa final en la formacion de las particulas metélicas a menos
que se tomen precauciones especiales. Mediante la adicién de nuevos &tomos o también se
pueden agregar, para formar en los dos casos particulas micrométricas.
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1.12. Propiedades del Hierro

El hierro es uno de los elementos méas frecuentes en las rocas y en los suelos agricolas. El
color del suelo y, en consecuencia, la diferenciacion visual de los horizontes del perfil se
relaciona, frecuentemente, con la forma y composicion de los depositos de 6xidos e
hidroxidos de hierro, cuyo contenido en el suelo suele expresarse en porcentajes. Los
oxidos de hierro son minerales de neoformacion provenientes de la alteracion de rocas y
suelos y, debido a que no se encuentran unidos quimica o estructuralmente a los silicatos,
ocurren como oxidos libres. Los 6xidos de hierro en el suelo son importantes, ya que no
existe practicamente un suelo donde no se encuentren, aunque sea en pequefias cantidades.
El conocimiento de estructura, propiedades y naturaleza de los Oxidos de hierro se ha
aumentado en los ultimos afios, si bien estos conocimientos indican las complejas
relaciones que se establecen entre los Oxidos y los otros componentes organicos e
inorgénicos del suelo. Los 6xidos de hierro presentes en el suelo, en especial depositados
como recubrimiento de minerales primarios y secundarios o infiltrados en agregados de
arcilla, alteran la carga eléctrica, modifican las propiedades de superficie e incrementan la
capacidad amortiguadora del suelo; el hierro juega un papel importante en la agregacion de
particulas y en la formacion de la estructura del suelo. Quimicamente, el 6xido de hierro
consiste de simples compuestos en la forma pura de hierro, oxigeno e hidrégeno
Gnicamente. El hierro es una estructura octaédrica en el cual seis a&tomos de oxigeno y/o
grupos oxidrilos se arreglan en paquetes compactos hexagonales o cubicos, con pequefios
intersticios entre ellos (Figura 1.4).

Fe

Figura 1.5 Estructura del 6xido de hierro (Schuwertmann U. 1985)

Los 6xidos de hierro son productos de neoformacion proveniente de la alteracion de rocas y
suelo, debido a que no se encuentran unidos quimica o estructuralmente a los silicatos,
éstos se encuentran en la forma de dxidos libres. El hidroxido férrico, Fe (OH)s, es el
resultado directo de la oxidacion del hierro ferroso y precipitado que, con el tiempo, es
mineralizado.

1.12.1. Superficie Especifica de los Oxidos de Hierro

El conocimiento de la estructura, de las propiedades y de la naturaleza de los Oxidos de
hierro se ha aumentado en los Gltimos afios; estos conocimientos también indican las
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complejas relaciones que se establecen entre los 6xidos y los otros componentes organicos
e inorganicos del suelo.

La presencia de los éxidos de hierro en el suelo, en especial depositados como cubierta de
las particulas minerales o infiltrados en agregados de arcilla (Figura 4), altera la carga
eléctrica, modifica las propiedades de superficie e incrementa la capacidad amortiguadora
del suelo.

Los hidréxidos de hierro poseen amplia superficie, por lo tanto, en un medio acido pueden
absorber complejos de micro elementos y, en un medio alcalino, cargas positivas adsorben
aniones. A la superficie, los 6xidos de hierro en contacto con la fase liquida de un suelo se
le denominan grupos funcionales hidroxidos. Algunas superficies desarrollan cargas a
través de la desorcion o adsorcidn, respectivamente de iones hidrdgenos (H™) u oxidrilos
(OH). El signo y la magnitud de la carga pueden depender de la concentracion de H* en un
medio de fase liquida, y esta carga puede controlar las caracteristicas de absorcion y
adsorcion de los éxidos de hierro por un valor de compuestos i6nicos y no ionicos. La carga
también puede conducir a la interaccion con otros solidos de la fase del suelo resultando en
una agregacion y cementacion de las particulas del suelo.

Pequefias cantidades de ferrihidrita pueden proporcionarle al suelo mayor area superficial
especifica (200 a 500 m?/g) y una alta proporcién de sitios activos, lo cual puede contribuir
a un conjunto de propiedades del suelo, estimaron que el area superficial de suelos rojos de
Australia es de 150 a 300 m?/g. Borggaard, citado por Schwertmann, mencioné que las
fases cristalinas de los oxidos de hierro presentan una menor area superficial que los
amorfos. Las ferrihidritas que tienen un tamafio de particula de 3 a 7 nm presentan un area
superficial mayor que el resto de los 6xidos de hierro del suelo; valores que varian de 327 y
1082 m? g* de hierro extraido por EDTA se han reportado en suelos de

Tasmania y Dinamarca. En cuanto al area superficial de suelos con goethita y hematita, ésta
es del intervalo de 50 a 200 m? g,

La elevada superficie especifica de los 6xidos de hierro y la forma en que se dispongan
como cubiertas en torno a las particulas, implican que muchas propiedades de superficie de
los suelos sean dependientes de los Oxidos de hierro. Esta superficie adsorbe algunos
aniones, como fosfato, molibdato y silicato, y oligoelementos como Cu, Pb, V, Zn, Co,

Ni, ademas algunos otros elementos esenciales para las plantas (Besoain, 1985). Se ha
demostrado que la adsorcion de fosfatos en suelos es debida esencialmente a Oxidos de
hierro.

Los Oxidos de hierro desempefian un papel muy importante en los suelos; esto se debe a las
propiedades especificas del metal y sus iones, y, en especial, a la facilidad con que cambian
valencia y pueden formar complejos con numerosos productos organicos y minerales. Los
6xidos de hierro son anfdteros con respecto a la reaccion con los iones H" y OH', y a
valores de pH &cidos los protones son retenidos por la superficie de los grupos funcionales
Fe (OH); que promueven el incremento de la carga positiva: FeOH + H" = FeOH?*,
mientras que en pH alcalinos, el i6n H" puede ser liberado y crear una carga negativa:
FeOH = FeO + H".

Cargas positivas y negativas pueden ser balanceadas por cantidades equivalentes de aniones
y cationes, respectivamente. EI pH, en el cual la superficie transporta igual cantidad de
cargas positivas y negativas, es llamado punto de carga cero (CPZ) o punto cero de carga
neta.
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El CPZ es una propiedad importante de los 6xidos de hierro. En suelos que presentan estos
oxidos, el pH puede influir en la adsorcion de cationes y aniones, asi como en arcillas
dispersas en el agua, por la interaccion entre los 6xidos y la carga negativa de las arcillas
silicatadas.

1.12.2. Caracteristicas del Tezontle

El tezontle o escoria volcanica, también conocido como puzolana, es un material
procedente de las erupciones volcanicas, constituido por silicatos de aluminio, formados
por fragmentos y particula de lava porosa y poco pesada. Se forma cuando la lava tiene
mucho gas que tiende a escaparse generando una espuma o burbujas. Ademas cuando la
lava se solidifica da como resultado una roca con una textura vesicular. Es un material
barato que se encuentra en grandes depositos presentes en todos aquellos lugares donde
existen volcanes. El tezontle puede ser rojo, negro o amarillento, dependiendo de la
cantidad y forma estructural del éxido de hierro. En general el tezontle en su estado
particular presenta particulas de tamafio variable, tiene buena aireacion, la retencion de
humedad esta en funcién del tamafio de particula; particulas pequefias presentan alta
retencion de humedad, particulas grandes baja retencion.

Presentan buen drenaje, la densidad Parente va de media a alta, con poco aporte de
nutrientes, baja capacidad amortiguadora, contenido de sales variables, baja capacidad de
intercambio i6nico, porosidad del 65 al 70%, con alta porosidad interna, pH neutro a
alcalino; de 7.5 a 8.6, aunque también existe con pH &cido, generalmente esta libre de
sustancias toxicas. En la siguiente tabla se presentan las principales caracteristicas fisicas y
quimicas de este material.

Densidad aparente 0.77 glem®
Densidad real 2.65 glcm’

pH 4.6 Unidades de Ph
Fosforo 9 mg/Kg

Potasio 52 mg/Kg

Calcio 330 mg/Kg
Magnesio 25 mg/Kg

Silicio 750 mg/kg

Hierro 530 mg/kg
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CAPITULO 2 INSTRUMENTACION
2.1. Microscopio electrénico de barrido (SEM)

El primer microscopio electronico de barrido fue desarrollado en 1930 en Alemania y en
1949. E1 primer modelo comercial fue presentado en 1964 por "The Cambridge Scientific
Instrument Company"; posteriormente muchos otros fabricantes han desarrollado nuevos
modelos.

El principio del sistema SEM consiste en que si se hace incidir sobre la muestra un haz de
electrones finamente enfocado, emite una sefial que pude registrarse en una pantalla
mediante un tubo de rayos catddicos.

Caracteristicas del microscopio electronico de barrido

Las caracteristicas mas importantes de SEM son: poder de resolucion, profundidad del
campo y contraste.

Poder de resolucién

El poder de resolucién en el microscopio electrénico de barrido (SEM) depende de varios
factores, tales como la dimension del haz de electrones, la difusion del mismo en la muestra
antes de la emision de los electrones secundarios, y la corriente estabilizada de la lente. La
dimension del haz puede reducirse de muchas formas. Se puede prevenir la difusion del haz
de electrones en la muestra, aumentando la potencia de la corriente. Finalmente, la
alimentacion de corriente debe ser muy estable, del orden de 1 parte en 100.000, para
conseguir alta resolucion.

Profundidad de campo

La profundidad del campo 'de la superficie de la muestra viene dada por la siguiente
férmula:

D=+(y/M)“/20C

Siendo M la amplificacion de la imagen, d, el didmetro del haz y y la longitud minima
discriminable a simple vista.

El haz de electrones mide solamente 30 mm y se mueve en forma de lineas paralelas a
través de la muestra. Se puede cambiar la amplificacion en escalones de 20 X a 100.000 X
aungue la resolucion le 25 nm es restringida a aumentos de 10.000 X a 30.000 X.

La gran profundidad de campo permite observaciones especiales de la muestra. En general
la profundidad del campo es tan grande como la mitad de una cara del arela bajo
observacion.
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Contraste

El contraste en SEM es logrado por el sistema colector. La muestra recibe los electrones del
haz de barrido y genera electrones secundarios. Estos electrones emitidos son recogidos por
el colector. Los electrones se desplazan en linea recta cuando la muestra es uniforme. Se
consigue el contraste éptimo cuando el colector puede recoger d maximo de electrones
secundarios. La (eficiencia de la emision de los electrones es maxima cuando el plano de la
muestra esta inclinado con respeto al haz primario. Por este motivo las microfotografias
obtenidas por SEM parecen muy naturales.

Preparacion de las muestras

La preparacion de las muestras para la observacion microscopica es una de las técnicas mas
importantes. Generalmente la preparacién de las muestras biologicas requiere muchas
precauciones y se desarrolla en dos o mas etapas. Por otro lado la preparacion de los
distintos reactivos consume mucho tiempo. Este apartado esta detalladamente descrito en la
bibliografia especializada y se aparta del objetivo de este trabajo.

2.2. Absorcion atémica.

El término espectroscopia significa la observacion y el estudio del espectro, o registro que
se tiene de una especie tal como una molécula, un ion o un atomo, cuando estas especies
son excitadas por alguna fuente de energia que sea apropiada para el caso.

Uno de los pioneros en la espectroscopia fue Isaac Newton, quien a principios de 1600
observo y estudio el comportamiento de la luz solar cuando esta atraviesa por un prisma. En
1831, J.F. Herschel demostrd, que las sales de diferentes metales producen distintas
coloraciones a la flama cuando las sales disueltas o en forma directa son puestas en
contacto con ésta. Kirschoff y Bunsen en 1859 ampliaron el conocimiento de la naturaleza
de este fendmeno, cuando la luz colorida producida por el metal en la flama la hicieron
incidir en un depdsito Optico que separa la radiacion emitida por el metal, de la luz solar.
En éste instrumento que fue Ilamado espectroscopio (espectroscopio= observacion del
espectro) se observa que cada metal que emite radiacion de diferente color, presenta lineas
que aparecen en diferentes posiciones en la pantalla o campo de observacion, y esto es
independientemente de las condiciones en que se realiza el experimento asi como de la
naturaleza de la sal metélica y Unicamente depende del metal. Adicionalmente, la
intensidad de la linea esta directamente relacionada a la concentracion del elemento en
solucion.
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Espectroscopia de emisién en flama.

La espectroscopia de emision en atomos se basa en medir la intensidad de una linea de
emision especifica del elemento que se desea determinar. Cuanto mayor sea la intensidad
de ésta linea mayor es su concentracion.

En los instrumentos de EEA, la flama atomiza y excita los componentes de la muestras.
Estos emiten radiacion electromagnética de diferentes longitudes de onda que son
separadas en el monocromador y la linea de interés llega al detector, al amplificador y
finalmente al sistema de lectura.

Las relativamente bajas temperaturas de la flama, limitan la aplicacion practica de la EEA
en flama a los elementos més faciles de excitar, 0 en bajos potenciales de ionizacién, como
son los elementos alcalinos (Li, Na, K, Rb, Cs) y los alcalinotérreos (Ca, Mg, Sr, etc. ) .

Espectroscopia de absorcion atomica en flama: La espectroscopia de absorcion atémica
(EAA), tiene como fundamento la absorcion de radiacion de una longitud de onda
determinada. Esta radiacion es absorbida selectivamente por atomos que tengan niveles
energéticos cuya diferencia en energia corresponda en valor a la energia de los fotones
incidentes. La cantidad de fotones absorbidos, estd determinada por la ley de Beer, que
relaciona ésta pérdida de poder radiante, con la concentracién de la especie absorbente y
con el espesor de la celda o recipiente que contiene los &tomos absorbentes.

Los componentes instrumentales de un equipo de espectrofotometria de absorcion atémica
son los similares a los de un fotdmetro o espectrofotdmetro de flama (fuente de radiacion,
nebulizador, quemador, sistema &ptico, detector o transductor, amplificador o sistema
electronico y sistema de lectura) excepto que en EAA se requiere de una fuente de
radiacion necesaria para excitar los atomos del analito.
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CAPITULO 3 DESARROLLO EXPERIMENTAL

3.1 Material, reactivos y equipo.

3.1.1. Material

3.1.2

3.1.3

Matraces volumétricos de 1L, 500, 250 y 100 mL
Pipetas volumétricas de 1,2,3,4,5,10, 15, 20, 25 y 50 mL
Piceta

Perilla

Vasos de precipitados de 1L, 600, 250, 100 y 50 mL
Probetas graduadas de 100 mL

Matraz kitazato de 1L

Embudo Biichner

Cronometro
Papel filtro
Papel millipore
Espétula
Tamiz
Mazo
Yunque
Mortero
Pistilo
. Reactivos
Sulfato Ferroso heptahidratado (FeSO,4. 7H,0) marca Fermont lote S1240
Borohidruro de Sodio (NaBH,4) marca J.T. Baker
Peroxido de hidrégeno (H,O,) marca Fermont
Acetona marca Fermont
Agua destilada
Acido clorhidrico (HCI) marca Fermont
Hidroxido de sodio (NaOH) Fermont
. Equipos

Balanza analitica digital marca BEOCO

Microscopio electrénico de Barrido (SEM) marca JEOL modelo JSM 6510LV
Espectrofotometro de Uv-vis marca Shimadzu modelo UV160A

Espectrofotometro de Absorcién Atémica (EAA) Marca Pearking Elmer modelo AAnlyst
200

3.1.4. Software

SimulArd1.0 (software para la determinacion de cinética de reaccidn e isotermas de
adsorcion.
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3.2. Diagrama de flujo
A continuacién se muestra el diagrama de actividades realizadas para la remocién de color.

Preparacion del

Preparacion del .
P Remocion de color

soporte

composito

Preparacion de

Trituracion y

rTmpregnacion del )
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Caracterizacién
por SEM y EAA

Lavado y secado
del composito

Caracterizacion
por SEM y EAAY
Separacion

— Lavado reactivos = muestra sintética
(FeSO,.5H,0'y madre de color
NABH,)

Preparacion de la

Caracterizacién
por Uv-vis de los

molienda . Anadlisis de resultados
hierro durante colorantes.
24h
Preparacion de
. Reaccion de curva de trabajo y
— Tamizado —

calibracion de
equipo.

Anadlisis de eliminacion de color
por columna de diferentes
tamafios de particula del
composito en tiempos variables.

Evaluacidn de remocién variando
pH, temp. y concentraciones de los
reactivos para la sintesis

Determinacion del impacto por
variacion del pH en la disolucion de
color.

Determinacion de la cinética de
reaccion y de las isotermas.
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3.3. Preparacion de disoluciones para la sintesis de nanoparticulas.

3.3.1. Disolucién de Sulfato Ferroso 1x107%, 1x10? y 1x10™* M

Se pesan 3.9214g de Sulfato Ferroso heptahidratado, se disuelven y afora a un litro, de esta
se realizan las diluciones correspondientes hasta obtener las concentraciones deseadas; en
cada una de estas se afora a 1L con agua destilada.

3.3.4. Disolucién de Borohidruro de Sodio 1x10?, 1x10? y 1x10° M

Para esta disolucion son pesados 3.87g de boro hidruro de sodio se disuelven con agua
destilada y afora a un litro; una vez preparada la disolucion se hacen las diluciones
requeridas hasta obtener las concentraciones deseadas. Todas y cada una de ellas se afora a
un litro con agua destilada.

3.4. Disoluciones de colorantes

3.4.1. Disolucion de Azul indigo de 1000 mg /L

Se pesa 1g de azul indigo reactivo se disuelven con agua destilada y afora a un litro.
3.4.2. Disolucion de Tartrazina

Se pesa 1g de tartrazina reactivo se disuelven con agua destilada y afora a un litro.

3.5. Disoluciones &cida — basicas para acondicionamiento de las disoluciones.

3.5.1. Disolucion de HCI 0.1M

Se miden 0.3 mL de Acido Clorhidrico y se homogeniza a 100mL con agua destilada.
3.5.2 Disolucién de NaOH 1M

Se pesan 4,0g de Hidrdxido de Sodio, se disuelve en un bafio de hielo, enfria y afora a 100
mL con agua destilada.

3.6. Preparacion del soporte

Se realizd la adquisicién de 20 kg de tezontle de una comercializadora de materiales para
la construccion de la Cuidad de Toluca. Una vez en el laboratorio se trituré6 manualmente
con ayuda de un mazo y un yungue hasta obtener piezas de tamafio menor al original,
posteriormente se molié con un mortero y pistilo de porcelana hasta una fase previa a la
pulverizacion.

Posteriormente se procedio a la separacion por medio de un juego de tamices obteniéndose

7 diferentes tamafios de soporte (10, 20, 40, 80, 100, 200 y >200um).Se realiza el lavado de

cada una de las mallas con suficiente agua destilada hasta que el agua de lavado ya no
presente turbiedad. Se dejo secar a temperatura ambiente durante 3 dias para su uso
posterior.

3.7. Sintesis de nanoparticulas (Morales, 2008)

Se separaron 100 g de s6lido malla 40, 80, 100 y 200 um, se agregan 200mL de solucion de
FeSO, 0.01M y se deja reposar por 24 horas a temperatura ambiente.

Una vez transcurrido este tiempo se agregan 200 mL de NaBH, 0.1M y se deja hasta que ya
no se observe reaccion en la disolucién y/o formacion de precipitado negro.

27



Al terminar la reaccion se filtra la disolucién a vacio y el soporte se enjuaga con peroxido
de hidrogeno 3% para detener la reaccion del Borohidruro; posteriormente se realiza un
lavado con agua destilada y por ultimo con acetona

3.8. Caracterizacioén de los colorantes.

De la disolucion de 1000mg/ L de cada colorante se miden 10 mL y aforan a 1L con agua
destilada. De esta disolucion se leyd en el espectrofotdmetro Uv- vis marca Shimadzu y
realiza un barrido de 900 a 200 nm por 3 ciclos de 60 segundos cada uno.

3.9. Caracterizacion del soporte

Se pesa 1g de soporte sin y con nanoparticulas de hierro en vasos de precipitados, se
agregaron 10 mL de HNOjz; y se colocan unas perlas de ebullicion, se somete a
calentamiento hasta la reduccion de volumen del &cido. Una vez concluida la digestion se
enfrid y filtro al vacio por una membrana de 0.45mm. Ya filtrado se afora a 100mL con
agua destilada y se realiza la lectura en el EAA marca Perkin Elmer.

Cuantificacion de hierro por EAA

Se inicia la configuracion operacional del instrumento y en el sistema de adquisicion de
datos. Permitir un periodo no menor a 30 minutos para el calentamiento de las lamparas de
descarga sin electrodos.

Se verifico la estabilidad del instrumento mediante el anélisis de una solucion estandar de
1.5 mg/L, leida 3 veces y se calcul6 la desviacion estandar (dada por el instrumento)

Ajuste del instrumento

Se introdujeron los estandares de calibracion del analito de 0.1, 0.3, 0.5, 1.0 y 1.5mg/L
registrando tres réplicas de la absorbancia de cada uno. Se graficaron absorbancias en
funcion de la concentracion.

Una vez realizado lo anterior se procedié a la lectura de las muestras digeridas antes y
después de la sintesis de nanoparticulas.

Caracterizacion por SEM

Se colocé la muestra seca sobre €l porta muestras (papel carbén doble cara) y fijo a él,
recubriendo de oro durante 80s empleando la técnica de sputtering (extraccion de &tomos
de la superficie de un electrodo debido al intercambio con iones que bombardean los
atomos de la superficie).

Antes de introducir la muestra preparada en el microscopio se aislo la cdmara del sistema,
al tener ya estas condiciones se incidieron nitrégeno antes de retirar todo el soporte de la
porta muestras y por Ultimo se incidi6 el haz de electrones en la muestra para obtener la
imagen de la computadora del equipo.
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3.10. Velocidad de reaccién azul indigo
3.10.1. Proceso de remocién en malla 40, 80, 100 y 200 xm

Se pesan 50g de muestra, se colocan en una columna de vidrio de 3cm de diametro y 30cm
de alto y se hacen pasar 100 mL de disolucion problema de 100mg/ L de colorante por 0.5,
1, 2, 35, 6, 12, 15 y 30 minutos; después de separar la disolucion se realiza la
determinacidon de color a 610nm en el espectrofotometro Uv-vis.

3.11. Velocidad de reaccién tartrazina
3.11.1. Proceso de remocién malla 40

Se pesan 50g de muestra, se colocan en una columna de vidrio de 3cm de didametro y 30cm
de alto y se hacen pasar 100 mL de disolucion problema de 50mg/ L de colorante por 0.5,
1,15, 2, 5,10 y 30 minutos. A cada una de las disoluciones se realiza la cuantificacion de
color a una longitud de onda de 427nm.

Para cada una de las disoluciones se cuantificé la cantidad de color absorbido asi como el
pH antes y después de la reaccion.

3.12 Isotermas de remocion del azul indigo

Se prepararon 10 disoluciones de 5, 10,15 ,20 ,25 ,50 ,75 ,100 200 y 250 mg/L de azul
indigo.

Se midieron 100mL de cada una de las disoluciones y se dejaron en contacto con 50g del
soporte en el sistema durante 10 min.

Se cuantifica la cantidad de colorante removido asi como el pH antes y después de la
reaccion.

3.13. Isotermas de remocion de la tartrazina
Se prepararon 6 disoluciones de 5, 10,15 ,20 ,25 y 50 mg/L de tartrazina.

Se midieron 100mL de cada una de las disoluciones y se dejaron en contacto con 50g del
soporte en el sistema durante 10 min.

Se cuantifica la cantidad de colorante removido asi como el pH antes y después de la
reaccion.

3.14. Variacion de pH

3.14.1. Se miden 100 mL de disolucién de azul indigo y tartrazina y se ajustan los valores
de pH con HCI y NaOH segun aplique a 2, 3, 5, 7, 9 y 11 Unidades de pH.
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3.14.2. Se dejan 10 min en contacto con el sistema y se cuantifica la concentracion
removida para cada una de las disoluciones.

3.15. Andlisis de las condiciones de sintesis para nanoparticulas de hierro

Los experimentos se llevaron a cabo con ayuda de un disefio factorial n* donde n es
el nimero de variables variando factores como: pH, temperatura, concentracion de Sulfato
Ferroso y de Borohidruro de Sodio.

Para el experimento anterior se realizd la sintesis de las nanoparticulas utilizando
concentraciones de Sulfato Ferroso de 1x107, 1x107% 1x10™ Borohidruro de Sodio de
1x10%, 1x10®, 1x10™* con pH de 2, 6 y 12 y temperaturas de 20, 40 y 60° C ; realizando las
combinaciones entre las disoluciones acondicionadas con las diferentes variables. Se
realizd la separacion de 100g de cada una de las muestras y se modificé el pH de la
disolucién de FeSO, a pH 2, 6 y 12 en sus 3 diferentes concentraciones 1x107?, 1x107,
1x10™ se agregaron 200mL de las disoluciones modificadas al sélido y dejan reposar
durante 24 horas a temperaturas de 20, 40 y 60°C. Una vez transcurrido este tiempo de
impregnacion se realiza la sintesis con las disoluciones de NaBH, a 3 concentraciones
diferentes 1x107, 1x102, 1x107 durante el tiempo de reduccién del FeSO, se realizé a
temperaturas de 20, 40 y 60°C durante todo el tiempo de la reaccion (24 horas) para
posteriormente realizar el lavado con peroxido de hidrogeno agua destilada y acetona.

Una vez seco el soporte, se hace la division de 10g de mineral con nanoparticulas de cada
una de las muestras para realizar las pruebas correspondientes con los colorantes.

Se colocan los 10g de muestra con 100mL de disolucion de 100 y 50 mg/L de azul indigo
y tartrazina respectivamente y se mantiene en agitacion constante durante 10 min una vez
concluido el tiempo se filtra la disolucion al vacio con papel millipore y se realiza la
determinacion de la concentracion.

- Dicho experimento se lleva a cabo con cada una de las fracciones de muestra de las
diferentes condiciones de sintesis del soporte.

- Posteriormente se mide a todas y cada una de las disoluciones el pH antes y después de la
reaccion.

3.16. Evaluacion del comportamiento del sistema con variacion del pH en las
disoluciones de color

Para realizar este analisis se preparan tres fracciones de disolucion de 100 mg/L de azul
indigo y 6 fracciones mas de 50 mg/L de tartrazina ; cada una de las fracciones son
acondicionadas con HCI 0.1M e NaOH 1M cuanto baste para alcanzar pH de 2, 3,4, 7,9y
11 aproximadamente.

Una vez con los cambios adecuados se dejan en contacto 50g de soporte con 50mL de la
disolucion colorida a través de una columna de vidrio de 50mL durante 10 min.
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Transcurrido este tiempo se separé la fase liquida por medio de filtracion por gravedad y se
realiza la lectura de color en el instrumento.

3.17. Determinacion de compuestos residuales en las disoluciones de color y en el soporte
después de la remocion.

Se pesd 1g de cada una de las sub-muestras y se agregaron 10mL de la disolucion de
colorante de 10 mg/L dejandose en contacto con el composito durante 10 min, en agitacion
constante; se filtra la disolucién al vacio con papel millipore de 0,45mm y se realizo el
analisis de remocidn de colorante mediante Uv-vis.

Para verificar la eficiencia de la sintesis se determiné la cantidad de hierro antes y después
de la sintesis y antes de después de la remocién. ElI composito es analizado por SEM para
revisar cambio en la concentracién de elementos.

3.18. Tiempo de remocion del composito.

Se pesd 10 g de la piedra volcénica con una superficie de contacto de 100 um en un vaso de
precipitados de 160mL, se agregé 100mL de la disolucion del colorante; se dejé reaccionar
durante 10 min a 19° C, después de la reaccion de remocion se filtro a vacio la disolucion
del colorante por medio de papel millipore de 0,45mm de didmetro (entre cada tiempo de
reaccion, el soporte se lavé con 250 mL de agua destilada y se filtr6 a vacio.

Una vez eliminada la mayor cantidad del mineral volcanico, se cuantifico por Uv — vis la
cantidad de colorante presente en la disolucion, después de concluir este proceso la misma
porcion del composito es sometido al mismo proceso hasta la saturacion del sistema de
remocion de color.

Nota;: Para la repetibilidad de los resultados se realizaron cada una de las determinaciones
indicadas en el capitulo 3 por triplicado, reportandose el promedio de ellos.
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CAPITULO 4. RESULTADOS Y DISCUSION DE RESULTADOS.

4.1. Caracterizacion de los colorantes por Uv- vis

El espectro de la tartrazina muestra la transicion de niveles electronicos de energia dentro
de la region ultravioleta proximo (258nm) y visible (426nm) en donde se presentan
electrones con enlaces de tipo pi enlazados pero predominan los electrones no enlazados. El
desplazamiento originado por la presencia y nimero de heterodtomos distribuidos de forma
asimétrica en la estructura molecular es la que hace la diferencia entre las longitudes de
onda de méaxima absorcion asi como la presencia del grupo hidroxilo y carbonilo que dan
origen a la absorcion en la region visible. El ancho de banda y presencia de unicamente dos
picos maximos es representativa del solvente (agua) utilizado para disolver al compuesto.
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FIGURA 4.1. Espectro de absorcion para la tartrazina.
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La estructura molecular simétrica del azul indigo muestra la presencia de seis tipos de
transiciones electronicas (I1 — IT*, n — IT*, 6 — o*, n — o*, de transferencia de carga y
transiciones de campo) que absorben solamente en la region del espectro visible, asi mismo
la intensidad en la definicién de la banda se debe al agua utilizada como medio de reaccién
del colorante. Tenemos el pico representativo y predominante del compuesto originado por

la combinacidn estructural y presencia de los heteroatomos.
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FIGURA 4.2. Espectro de absorcion del azul indigo.
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4.2. Caracterizacion del soporte

Mediante un analisis elemental por EDS (Energy Dispersive Spectroscopy) en la figura 4.3
Se muestran los principales componentes del soporte en donde podemos observar que
principalmente son aluminosilicatos de calcio magnesio y sodio, y se evidencia la presencia
de hierro, que le proporciona el caracteristico color rojo al soporte.

Element Weight% 0 é Spectrum 2
OK 50.47 cre
SiK 17.86
Fe K 14.51 Al
Mgy

Al K 6.5 |
crK 51 C Ca o
CaK 3.58 Ca Cr
Mg K 2.01 J'l""I""l""l“"l"'"l""i""'l""l""'l"'"l""l "'P'Lﬂ

0 1 2 3 4 5 6
Na 1.215 Full Scale 61 cts Cursor: 5581 (0cts) ket

B0pm ' Electron Image 1

FIGURA 4.3Composicion elemental de la escoria volcanica tezontle

Por otro lado la microfotografia muestra la zona donde se realizo el espectro, en donde se
puede observar la morfologia del soporte, el cual presenta un tamafio promedio 10 micrones
de formas irregulares y relativamente homogéneas.
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4.3. Caracterizacion del composito

Como se puede observar claramente, después de realizar la reduccién in situ la sal de hierro
el porcentaje de hiero aumenta de 14. 5 hasta 30.3 esto es mas del cien por ciento de
contenido de hierro en el composito, mediante la realizaciébn de un mapeo quimico
(microfotografia) se puede observar la presencia de hierro homogéneamente distribuido
sobre la superficie del soporte

Element Weight% Fa Sum Spectrum
OK 45.99
Fe K 30.33
SiK 9.69
Cak 8.29 o )
Fe Si
AlK 4.04 Ca
Al Fe
Na K 1.66 C{Na H, N Fe
T e T T TrrrrT T T oy e et etrrrrrey T
Totals 100.00 |0 2 4 6 ] 10 12 14
Full Scale 900 cts Cursor: 14533 (0 cts) keV|

Bum T Mix

FIGURA 4.4 Microscopia electrénica de barrido del composito mediante mapeo quimico.
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4.4. Andlisis por EAA

Con la ecuacion obtenida en la figura 4.5 se calculd la concentracion de nanoparticulas de
hierro como hierro metalico presente en la piedra volcanica y en el composito obteniendo
los siguientes resultados:

> [Fe%] antes de la sintesis de nanoparticulas: 3273 mg/Kg

> [Fe®] después de la sintesis: 3801.2 mg/kg

Mediante calculos estequiomeétricos, la solucidn precursora de iones metélicos contenia
556mg/Kg Fe?* al realizar el analisis por EAA estos nos indican que el 95% del Fe®" se
redujo y quedo soportado dando origen a un composito con una alta concentracion de
hierro.
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FIGURA 4.5. Curva de calibracidn de hierro por espectroscopia de absorcion atémica.
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4.5. Curvas de calibracion de los colorantes

La coloracion en la curva de calibracion de la tartrazina muestra un comportamiento lineal
y un coeficiente de correlacion muy cercano a la unidad. Sin embargo el equipo tiene como
limite de cuantificacion 50mg/L después de esta concentracién el equipo se satura y se

pierde la linearidad.
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FIGURA 4.6. Curva de calibracién para el azul indigo.
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FIGURA 4.7. Curva de calibracion de la tartrazina
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4.6. Remocion de colorantes a diferentes condiciones de sintesis de nanoparticulas

En el siguiente gréafico se muestra el promedio de concentraciones obtenidas en la remocion
del color; después de un tiempo de contacto de 10 min, con agitacion constante de 25
revoluciones por minuto con una concentracion inicial de 100mg/L en mallas de 10, 20,
40, 80 y 100 um. Con una concentracion final de: 2.5, 255 ,2.74, 1.88 y 0 mg/L
respectivamente; ademas se observa que a menor tamafio de particula la remocién del
colorante en el composito va siendo mayor hasta lograr la eliminacion al 100% del color
presente en la disolucion de 100mg/L en un tiempo de contacto de 10 minutos, dando asi
una eficiencia de 600 mg/L por hora 6 10L/ 100mg por hora. Aunque la eliminacion total se
logra cuando el tamafio de particula del soporte es de 100 um el cambio es muy
significativo desde la malla de menor tamafio (10 pum) siendo la remocion inicial del 97.5%
y manteniendo un valor relativamente constante entre cada uno de los diferentes tamafios
de particula hasta lograr la eliminacion total del color, esto obtenido mediante
espectroscopia de Uv-Vis.
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FIGURA 4.8. Remocion de azul indigo en diferentes tamafios de particula del composito
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La disolucion colorida de tartrazina debido a la intensidad de color que muestra requirio
una disolucién de trabajo 25% menor que la concentracion utilizada en el azul indigo; asi
mismo se muestra que para este colorante no se llega a la eliminacion completa. EI maximo
porcentaje de remocion del colorante de la disolucién es del 93.04% con un tamafio de
particula del soporte de 100um; el comportamiento de remocion es similar al del azul
indigo, el colorante disminuye a medida que el tamafio de particula del composito va siendo
cada vez menor; se obtiene una disminucién inicial del 80.94% y mantienen variaciones del
2% hasta la maxima remocion.
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FIGURA 4.9. Remocién de tartrazina.
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4.7. Cinética de reaccion
4.7.2 Cinéticas de reaccion del Azul indigo

Acorde a los resultados que se muestran un la tabla 4.1 y en la figura 4.10 la mayor
correlacion se observa con el modelo de pseudo segundo orden, ya que los modelos de
Elovich y Lagergren presentan coeficientes de correlacion alejados de la linearidad.

Las constantes de velocidad del modelo de pseudo segundo orden se emplean para calcular
la velocidad de remocion inicial, donde . es la capacidad de remocién en mg/L s, el cual
es determinado experimentalmente con la pendiente e intercepto de la grafica t/qe contra t.
El ajuste a este modelo nos indica el comportamiento de las reacciones quimicas de sorcién
entre el composito y el colorante.

Tabla 4.1.Datos de concentraciones, tiempo de reaccion y constantes de velocidad para la determinacion del
modelo de cinética de reaccion. .

Tiempo Pseudo 1er Orden- 2do Orden Elovich  Pseudo 2do Orden-Ho Mc Kay
(s) Lagergren g=1/b In (1+(abt)) _Kqe"2t

gc= Qe(l'e-K*t)

Qt Qe Qt Qe Qt Qe
30 5.4 -0.0574 5.4 12.2216 5.4 -1.5951
60 9.6 -0.1149 9.6 12.6278 9.6 -3.9114
120 19.053 -0.2304 19.053 13.0339 19.053 -14.2799
180 15.89 -0.3465 15.89  13.2715 15.89 -122.683
300 16.65 -0.5807 16.65 13.5709 16.65 24.1833
360 10.41 -06987 10.41  13.6777 10.41 18.6129
600 18.04 -1.1774 18.04 139771 18.04 12.7425
720 10.97 -1.4207 10.97  14.0839 10.97 11.8113
900 20.93 1.7908 20.93  14.2147 20.93 11.0068
1800 15.12 -3.7347 15.12  14.6208 15.12 9.6873
7200 8.67 -19.4343 8.67 15.4332 8.67 8.8881
r 0.2883 0.1845 0.9929
Qe 20.93 a=22311741.1962 0.=8.6502
K(L/mg.s) -0.0001 b=1.7065 K(L/mg.s)= -0.0006
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Figura 4.10. Velocidad de remocion promedio y coeficiente de correlacion del azul indigo.

4.7.2 Cinéticas de reaccion Tartrazina

Al realizar el analisis de los resultados obtenidos en la tabla 4.2 y la figura 4.11 el
comportamiento de la cinética de reaccion se ajusta al modelo de pseudo segundo orden de
Ho y Mc Key, ya que al realizar los calculos el coeficiente de correlacion de los demas
modelos no se ajusta a la linealidad. Ademas del comportamiento poco variable en las
velocidades de remocidn, con la concentracién inicial; iniciando en la tartrazina la mayor
remocion a los 300 s.

Debido a que el modelo es lineal, presentando un coeficiente de determinacion (r?) cercano
a uno el proceso de adsorcion puede ser descrito como quimisorcion.
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Tabla 4.2 Velocidad de remocion y coeficiente de correlacion de tartrazina.

Tiempo Pseudo ler Orden- 2do Orden Elovich  Pseudo 2do Orden-Ho Mc Kay

) Lagergren q=1/b In (1+(abt)) = Kae"2t
qi= qe(1+e-K*t) 1+Kqet
Qt Qe Qt Qe Qt Qe

30 10.11 02721 1011  10.8859 10.11 9.6513
60 10.78 05398  10.78 11.6729 10.78 11.6437
90 13.75 0.803  13.75 12.1332 13.75 12.5041
120 11.357 1.0618  11.357 12.4599 11.357 12.9838
300 16.4733 25277  16.473 13.5002 16.4733 13.947
600 13.4033 46675  13.403 14.2872 13.4033 14.3006
1800 14.6 10.4098 146  15.5346 14.6 14.5465

r 0.7958 0.7053 0.9991

O 26.4733mg/L s a=87.7352 0e=14.5947 mg/L s™

k 0.0001 b=0.643 k=-0.0627

Lagergren-Elovich-Pseudo20rden

Concentraci

0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1,000 1,100 1,200 1,300 1,400 1,500 1,600 1,700 1,800
Tiempo

| B Datos Experimentales # Lagergren -+ Elavich Pseudozorden|

Figura 4.11 Velocidad de remocién promedio y coeficiente de correlacion del azul indigo.
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4.8. Isotermas de remocion

4.8.1 Reaccidn de remocion del azul indigo.

Los datos que se muestran en la tabla 4.3 y figura 4.12 revelan que el comportamiento de la
remocion de color, se ajusta al modelo de Freundlich, lo cual nos indica que el proceso de
adsorcion se lleva a cabo mediante una quimisorcion. El Azul indigo presenta eliminacion
de color en concentraciones bajas se da en valores aceptables, aun en 100 mg/L la

degradacién se da hasta en un 50 %

concentracion de color.

y sigue la eliminacién conforme aumenta la

Tabla 4.3. Datos y constantes para modelacion de las isotermas de remocién a 20° C.

Ce(mg/L) Langmuir Freundlich
ge= qobC, /1+bC, ge=1/b In (1+(abt))
Qe Qo gt
5 2.26 2.1979 2.26 2.1156
10 5.8 4.2302 5.8 4.0205
15 3.51 6.115 3.51 5.8532
20 7.02 7.8676 7.02 7.6406
25 8.2 9.5016 8.2 9.395
50 17.19 16.2523 17.19 17.8545
75 35.16 21.2956 35.16 25.9934
100 40 25.2067 40 33.931
200 75 34.791 75 64.483
250 75 37.6545 75 79.2894
300 75 39.8405 75 93.8776
R 0.9441 0.9814
Jo 56.1353 k=0.4764
B 0.0081 n=1.0795
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Figura 4.12. Isoterma de remocion del azul indigo

La comparacién entre el comportamiento del azul indigo respecto a la tartrazina es muy
semejante como se puede observar en la tabla 4.4. figura 4.13; ajustandose de igual forma
al modelo de Freundlich, la diferencia oscila en que debido a la coloracidn caracteristica del
compuesto, su remocién se ve limitada a la mitad de la concentracion de trabajo (50mg/L)
respecto a la del azul indigo, esta presenta buenos porcentajes de desplazamiento de color
por el sistema de remocién teniendo su punto maximo confiablemente cuantificable a los
75mg/ L.

Tabla 4.4.Capacidad de remocidn de tartrazina con tezontle en funcion de la concentracion.

Ce(mg/L) Langmuir Freundlich
ge= qobC, /1+bC, ge=1/b In (1+(abt))
Qo Qe Ot
5 2.7 2.2861 2.7 2.4985
10 2.6 4.5096 2.6 5.3722
15 13.07 6.673 13.07 8.4067
20 12.86 8.7787 12.86 11.5508
25 18.4 10.8289 18.4 14,7788
50 37.88 20.3211 37.88 31.7762
75 50.27 28.7095 50.27 49.7256
100 50.27 36.1762 50.27 68.3226
r 0.8777 0.9527
Qo 164.68 k= 0.4536
B 0.0028 n=0.9055
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Figura 4.13. Capacidad de remocion de tartrazina con tezontle en funcion de la concentracion.

45




4.9. Determinacion de compuestos residuales en disolucion sometida al proceso de
remocion.

4.9.1. Espectro de remocion de Azul indigo

Al realizar la confirmacion de la remocién por medio del espectrofotometro Uv- vis no se
detecta compuesto alguno que presente sefiales de grupos con enlaces pi resonantes,
electrones enlazados o no enlazados que pudieran observarse en cualquier region del
espectro Uv o visible, confirmando asi que el color proveniente del azul indigo fue
removido en su totalidad de la muestra sintética de agua.
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Figura 4.14. Analisis del espectro de absorcion de la disolucién de azul indigo después de la reaccién de
remocion.
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4.9.1. Espectro de remocion de la tartrazina

El espectro obtenido después de la reaccidon de remocion para la tartrazina (figura 4.15), se
encuentran en el mismo rango de absorcion que el compuesto original y muestra un
desplazamiento menor que pudiera deberse a la presencia de materia organica ya que al
realizar la filtracion de la disolucién hay una disminucién en la intensidad de la sefial y

diferencia de 26 nm de la longitud de onda inicial.
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Figura 4.15. Espectro de absorcién para la tartrazina después de la remocidn de color.
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La figura 4.16 muestra un promedio de concentraciones de hierro después de la remocion
del color; durante un tiempo de contacto de 10 min, con agitacion constante de 25
revoluciones por minuto con una concentracion inicial de 100mg/L en mallas de 10, 20,
40, 80 y 100 um. Con concentraciones finales de:<0.01, <0.01, <0.01, 0.413 y 0.335 mg/L
respectivamente.

Acorde a los gréficos, se observa que conforme el tamafio de particula del composito
disminuye la concentracion de hierro va en aumento, lo cual se debe evidentemente a que
con el tamafio de particula menor hay una pequefia disolucion del composito y sus
fracciones de nanoparticulas; ahora esta reaccion pudiera considerarse negativa ya que la
presencia de hierro en el agua presenta la desventaja de causar problemas en las tuberias sin
embargo durante la experimentacion se observo que conforme al paso del tiempo la
disolucion colorida resultante después de la remocion con la presencia de este residuo de
hierro eliminaba totalmente el color en la disolucion para el azul indigo y disminucion en
las disoluciones coloridas de tartrazina; esto nos sugiere que después de la quimisorcion se
lleva a cabo una reaccion por 6xido reduccion.

Cuantificacion de hierro residual por EAA

0.5
0.4
0.3
0.2

0.1

Conc de hierro en mg/L

0 20 40 60 80 100 120

Tamaiio del composito Um

Figura 4.16. Determinacion de hierro residual en disoluciones después del proceso de remocién de color.
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4.10. Ciclos de remocion del composito con colorantes organicos.

Comportamiento de remocion de color de 50g del composito malla 100 um al dejarlo en
contacto con una disolucién de color de 100mg/L durante 10 minutos por 13 ciclos en una
columna de vidrio de 20cm de alto y 1cm de diametro. Obteniendo concentraciones de: 1.5,
5.5, 6.88, 7.45, 8.05, 15.3, 38.41, 49.27, 55.28, 57.35, 74.18, 75y 75mg/L.

El composito muestra un comportamiento aceptable ya que después 6 ciclos sigue
removiendo el color con un porcentaje del 85%, su eficiencia se ve disminuida a partir del
ciclo en donde la concentracion de remociéon es mayor al 50% sin embargo sigue
removiendo, aun en el ciclo 11 vemos la evidencia de que sigue removiendo; sin embargo,
después de ciclo 12 la concentracion se vuelve constante. Asi que después de 13 ciclos
remueve 1120.85mg/L de colorante durante 1300 minutos.

Tabla 4.5. Resultados de remocion del soporte con disolucion de azul indigo

1 100 1.5 98.5
2 100 5.5 94.5
3 100 6.88 93.12
4 100 7.45 92.55
5 100 8.05 91.95
6 100 15.3 84.7
7 100 38.41 61.59
8 100 49.27 50.73
9 100 55.28 44.72
10 100 67.35 .32.65
11 100 74.18 25.82
12 100 75.0 N/A
13 100 75.0 N/A
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Figura 4.17. Remocion del composito con azul indigo.

Comportamiento de remocion de color de 50g del composito malla 100 um al dejarlo en

contacto con una disolucién de color de 100mg/L durante 10 minutos por 13 ciclos en una
columna de vidrio de 20cm de alto y 1cm de didmetro. Obteniendo concentraciones de:
5.34,9.83, 15.27, 19.34, 38.42, 42.58, 50, 50, 50, 50, 50, 50 y 50.

La reaccion de la tartrazina disminuye significativamente respecto a lo visualizado en el
azul indigo ya que después del ciclo 6 solo se obtiene un porcentaje de remocion del 50%
pero empiezan a disminuir la concentracion removida después de 3 ciclos de reaccion,
originando solo la eliminacion de 819 mg/L de color durante 1300 minutos.

Tabla 4.6. Resultados de remocion del sistema de remocidn con disolucion de tartrazina.

[color] inicial [color] Final ~ % de remocidn
mg/L mg/L de Color
1 50 5.34 89.32
2 50 9.83 80.34
3 50 15.27 69.46
4 50 19.34 61.32
5 50 38.42 23.16
6 50 42.58 14.84
7 50 50 N/A
8 50 50 N/A
9 50 50 N/A
10 50 50 N/A
11 50 50 N/A
12 50 50 N/A
13 50 50 N/A
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4.11. Reaccion
colorantes.

Variacion de la concentracién del colorante al acondicionar una muestra de 100mg/L a
diferentes valores de pH y hacerlo pasar a través de una malla de 100 um y dejarlo en
contacto durante 10 minutos en una columna de vidrio de 20cm de alto y 1cm de diametro.

La concentracion de color se ve favorecida en condiciones de pH é&cidas y tiende a
disminuir en valores de pH neutros pero al llegar a un valor bastante alcalino nuevamente
desciende. Pero aun asi el porcentaje de remocién total a cualquier valor de pH es del 93%.

Tabla 4.7 Resultados de la reaccién de los colorantes modificando los valores de pH en la muestra sintética

Figura 4.18. Saturacion del composito con tartrazina.

del sistema a diferentes condiciones de pH de las disoluciones de

de color.
pH inicial  pH inicial pH final pH final  [colorante] [colorante] mg/L
azul indigo Tartrazina azul indigo tartrazina mg/L
2.10 2.36 7.08 7.18 0.05 9.628
3.00 3.2 7.44 7.55 0.525 10.72
5.08 4.81 7.60 7.64 3.275 5.5
6.93 7.0 7.66 7.66 2.36 11.3
9.61 9.34 7.60 7.66 6.6 16.88
10.71 10.97 7.70 7.33 2.025 17.45
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Figura 4.19. Reaccion de pH contra eliminacion del colorante
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CONCLUSIONES

1.

No existen diferencias significativas en la remocién del color al variar las
condiciones de pH, temperatura y concentracion del reductor como del oxidante en
la sintesis de nanoparticulas.

La remocion es significativa (~97%) cuando se deja en contacto con la malla de 10
um del composito y se obtiene una remocion total de colorante azul indigo con las
particulas de 100 pum.

Para la tartrazina la méxima eficiencia es del 93 % en particulas del composito 100
pum.

A menor tamafio de particula del soporte el composito aumenta la eficiencia de
remocion.

El composito puede utilizarse en cualquier condicion de pH con un porcentaje de
remocion de Azul indigo mayor al 95 % y del 80% para la tartrazina.

La cinética quimica de remocion de color para el azul indigo y la tartrazina del par
soporte — nanoparticulas esta descrita por la ecuacion de pseudosegundo orden,
utilizada para la quimisorcién de los colorantes con un coeficiente de correlacion
cercano a uno y capacidad méxima de remocién de 8.6 y 14.6 L mg™s™ para el azl
y tartrazina respectivamente.

Las isotermas de remocion del sistema se on descritos por el modelo de Freundlich.
Las condiciones para la remocion total de una muestra sintética de 100mg/L de azul
indigo y del 93% de la tartrazina en columna es con un tiempo de contacto de 10
minutos y un tamafio de particula del soporte de 100 1m.
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