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RESUMEN

DESARROLLO DE PERLAS BIO-MAGNETICAS A PARTIR DE
QUITOSANO-MANGANESO-FERRITA APLICADO A LA REMOCION
DE ANTIMONIO EN FASE ACUOSA

AUTORES:

Egda. Genesis Nicole Ajila Blacio
Egda. Vanessa Estefania Ramén Chica
TUTOR:

Ing. Humberto Ayala Armijos. Mg. Sc.

El antimonio (Sb) es considerado como un metal altamente contaminante, generado
como desecho por actividades mineras, por esta razon, el objetivo de la presente
investigacion fue, elaborar un biopolimero magnético adsorbente para la remocion
del mismo, a partir de la hibridacién entre el quitosano y espinel ferrita, dando como
resultado perlas bio-magnéticas de quitosano-manganeso-ferrita (PFC).

Del presente trabajo de investigacion, el objetivo es elaborar perlas bio-magnéticas
de quitosano-manganeso-ferrita (PFC) para la remocion de Antimonio trivalente
(Sb*™®) en aguas sintéticas. Para la elaboracion de este material se partié de la
relacion 1:0.5 de quitosano (CS) y espinal ferrita (F) diluidos en &cido acético,
manteniéndose en una temperatura constante de 40 °C para luego proceder a formar
las perlas con la ayuda de la bomba peristaltica, posteriormente se ajusté a un pH

8.5, y se traslada a la estufa a una temperatura de 40 °C por 24 horas.

Para el proceso de adsorcion del material se realizaron los siguientes analisis:
caracterizacion del material PFC, microscopia electronica de barrido (SEM),
energia de dispersion de rayos X, infrarrojos por transformada de Fourier (FTIR),
estudio de pH, estudio de equilibrio, cinética de adsorcion y adsorcion/desorcion.
Las condiciones para efectuar los ensayos de adsorcion se realizaron a temperatura

de laboratorio (24 °C), dosis 1 g de material adsorbente / Litro de solucion, tiempo



de contacto 24 horas, agitacion 200 rpm. La caracterizacion del material fue dada

por potencial de carga cero (pHpzc) y microscopia electronica de barrido (SEM).

El resultado de la determinacion de pHp.c de las PFC fue de 7.90, mientras que en
el analisis de infrarrojos por transformadas de Fourier (FTIR), se determinaron los
principales grupos funcionales que componen el material adsorbente como los
grupos hidroxilo y amino, especies de oxihidréxido de hierro de FeO (OH), de la
misma manera se realizaron estudios de pH a partir del rango 1-11 por muestras
triplicadas para determinar el pH 6ptimo, obteniendo como resultado el valor de pH
3.5.

En el estudio de microscopia electrénica de barrido (SEM), el tamafio de particula
promedio (pp) fue de 5548.97 um (100< pp <1050 pm).

La capacidad de adsorcién para las PFC se calcularon a través de las isotermas de
Langmuir, quienes presentaron una capacidad méxima de adsorcion (qmax) para
Sb*® de 308,9 mg / g, con un coeficiente de correlacion R? de 0.95, y en el
modelamiento cinético dio como resultado favorable, mediante el ajuste pseudo
segundo orden (PSORE) de Langmuir con una capacidad de adsorcion de equilibrio
(0e) de 31.28 mg / g y un R? de 0.98 para Sh*?.

Ademas, se realizaron estudios de reutilizacién del material con la finalidad de
determinar el nimero de veces en las que se puede reutilizar las PFC para la
remocion de Sb*3, obteniendo un porcentaje de desorcion que va de 93 a 50% hasta
el ciclo 5, dejando la posibilidad de ser reutilizado en mas ocasiones al utilizar al

metanol como desorbente.

El actual trabajo experimental permitié el desarrollo de perlas bio-magnéticas a
partir de quitosano-manganeso-ferrita, que serdn empleados en la remocién de
antimonio (Sbh*3) en fase acuosa siendo este mas estable y eficiente en comparacion

frente a otros materiales bio-polimero magnético.

Palabras clave: Adsorcion, antimonio, bio-magnéticas, ferrita, isotermas,

quitosano.



ABSTRACT

AUTHORS:
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TUTOR:
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Antimony (Sb) is considered as a strong polluting metal, it could be generated by
mining activities and reach the water streams. The objective of this investigation
was to develop a magnetic biopolymer adsorbent to be applied in the removal of Sb
from aqueous phase. The material adsorbent was synthetized with chitosan and

spinel ferrite to obtain bio-magnetic beads of chitosan-manganese-ferrite or PFC.

For the preparation of this material, the ratio 1: 0.5 of chitosan (CS) and spinal
ferrite (F) diluted in acetic acid was blended, maintaining a constant temperature of
40 °C. This suspension was drop by drop added to NaOH solution at pH 8.5 with
the help of a peristaltic pump, and the beads were formed, finally the beads were

dried in an oven at a temperature of 40 °C for 24 hours.

The adsorbent material was characterized by scanning electron microscopy (SEM)
equipped with X-ray scattering energy probe (EDX), Fourier transform infrared
spectroscopy (FTIR) and zero charge potential (pHpz). The adsorption study
consisted on pH study, equilibrium study, kinetics, and adsorption / desorption
evaluation. The conditions for carrying out the adsorption tests were: laboratory
temperature (24 °C), dose 1 g of adsorbent material/Liter of solution, contact time

24 hours, stirring 200 rpm.

The result of the pHpzc determination of the PFCs was 7.90, while in the FTIR, the
main functional groups that make up the adsorbent material such as hydroxyl and
amino groups, iron oxyhydroxide species of FeO (OH). From the pH study (range
1 to 11), resulting the optimum pH in 3.5. From the scanning electron microscopy

(SEM) study, the average particle size (pp) was 5548.97 um (100 <pp <1050 pm).

\"



The adsorption capacity for the PFCs was calculated through the Langmuir
isotherms, who presented a maximum adsorption capacity (qmax) for Sb*® of 308.9
mg / g, with a R? correlation coefficient of 0.95, and in Kinetic modeling resulted
in a favorable result, using Langmuir's pseudo second order adjustment (PSORE)
with an equilibrium adsorption capacity (qe) of 31.28 mg/ g and R? of 0.98 for Sh*3.

In addition, material reuse studies were carried out in order to determine the number
of times in which the PFCs can be reused for the removal of Sb*3, obtaining a
percentage of desorption ranging from 93 to 50% until cycle 5, leaving the

possibility of being reused on more occasions when using methanol as a eluent.

The current experimental work allowed the development of bio-magnetic pearls
from chitosan-manganese-ferrite, which will be used in the removal of Sb*3 in the
agueous phase, being more stable and efficient compared to other magnetic

biopolymer materials.

Keywords: Adsorption, antimony, bio-magnetic, ferrite, isothermal, chitosan
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INTRODUCCION

Durante los ultimos afios, el interés en la explotacion de minerales ha incrementado
considerablemente, en consecuencia, la obtencion de metales de interés industrial se
realiza sin considerar los impactos negativos que afectan el ecosistema, creando asi,
problemas medioambientales graves e irreversibles como la contaminacion de recursos
hidricos debido a sus aguas residuales y su alto contenido de metales pesados, tales como:
plomo (Pb), mercurio (Hg), cobre (Cu), niquel (Ni), cromo (Cr), talio (TI), cadmio (Cd),
zinc (Zn), aluminio (Al) y entre los mas toxicos tenemos al Sb*? siendo considerado uno
de los principales metaloides altamente contaminantes, debido a que su presencia y
bioacumulacién en organismos vivos generan efectos altamente toxicos y carcin6genos,
por tal razon, éste metaloide es uno de los que encabezan el listado de sustancias quimicas

peligrosas.

El Sb*® es considerado uno de los metaloides que provocan graves estragos a la salud
humana y medioambiental a nivel mundial, causado por la acumulacion del mismo en
aire, aguas y suelos, su presencia puede alterar la composicion de los alimentos ya que se

lo encuentra con facilidad de forma natural en aguas subterraneas y superficiales?.

Con el pasar de los tiempos, debido a los altos volumenes de contaminacion, se han ido
aumentando las investigaciones en busca de nuevos métodos, materiales o técnicas para
la eliminacion o recuperacion de los contaminantes en mencion, con el propdésito de

prevenir, mejorar y mantener el ecosistema y a sus habitantes.

Entre las técnicas que son empleadas para la remocion de Sb*® tenemos:
coagulacion/floculacion, intercambio i6nico, oxidacion, métodos electroquimicos,
fitorremediacion, biorremediacion, biofiltros y adsorcion®. El costo de la mayoria de las
técnicas mencionadas anteriormente es elevado en comparacion con la adsorcion, quien
presenta una serie de ventajas, entre ellos su proceso es mas facil, y los materiales que se
utilizan en el mismo son de bajo costo, eficientes y también amigables con el medio

ambiente?.

Entre los diferentes tipos de adsorbentes tenemos a los lignocelulésicos, biomasas,
polimeros, zeolitas, alginatos, nano-magnéticos, quitosano, entre otros®. El quitosano es
un biopolimero producido por desacetilacion de la quitina que se halla presente en el
exoesqueleto de los crustaceos® y que se emplea como adsorbente en la remocion de

metales pesados presentes en las aguas residuales o para el tratamiento del agua, también



es uno de los materiales mas importantes y con grandes aportes a la investigacion debido

a la amplia variedad de modificaciones que se le pueden realizar.

Por otra parte, la espinel ferrita es un material que debido a su magnetizacion de
saturacion alta y buena estabilidad quimica, permite combinarse con otros materiales y
formar otros nuevos como: perlas de quitosano’, algas marrones®, arena de cuarzo
recubierta con FesO4 y Oxido de grafeno (QFGO) °, nanoparticulas magnéticas
modificadas con hematital®, ChiFer (I11) !, quitosano de nanotitania'?, piedra pomez
cruda®, piedra pémez modificada con quitosano verde®3, cascara de judias verdes,

quitosano limpio!!, espinel ferrita, entre otros.

La provincia de El Oro, esta ubicada al suroeste del Ecuador, y es considerada como una
de las provincias con mayor recurso minero, en los cuales se destacan las zonas como
Portovelo y Zaruma, estas tienen grandes antecedentes mineros, no obstante, en el
desarrollo de sus actividades mineras han descuidado la parte ambiental, generando
afluentes contaminados por acumulacion de metales pesados, como: CN-, Hg, Pb, As, Sb,
entre otros, siendo considerado el Sb como uno de los metales que encabezan el listado
de sustancias quimicas peligrosas con mayor riesgo de contaminacién al ecosistema. Por
tal razon el objetivo del presente trabajo experimental es la elaboracidn de perlas de ferrita

quitosano (PFC) como material adsorbente para la remocion de Sb*® en aguas sintéticas.



OBJETIVOS

Objetivo General

e Desarrollar perlas bio-magnéticas a partir de quitosano-manganeso-ferrita
aplicado a la remocién de antimonio en fase acuosa como producto del proceso

minero.

Objetivo Especifico

e Elaborar y caracterizar las PFC.

e Comparar la capacidad de adsorcion de las PFC respecto a la F y CS mediante los
modelos matematicos no lineales de Freundlich y Langmuir.

o Determinar la velocidad de reaccion mediante cinética de adsorcion de Sb*3en las
PFC.

e Comprobar la reutilizacion de las PFC mediante el proceso de desorcion.



CAPITULO I

1. MARCO TEORICO

1.1. Contaminacion de los recursos hidricos
La realidad actual de la contaminacion de los recursos hidricos se ha transformado en un
problema visible y mondétono; provocado por actividades humanas, principalmente el
desecho de aguas servidas, las mismas que son expulsadas sin ningun tratamiento
adecuado. Las mas relevantes y que tienen mayor impacto provienen de actividades

como: Mineria, petrolera, sector industrial, entre otros*®.

1.2. Antimonio
El antimonio es un metaloide, plateado, blanco, fragil, sélido cristalino que exhibe una
mala conductividad de electricidad y calor'®, con simbolo Sb, masa atémica de 121.75
ubicado en el grupo 15 en los elementos de la tabla periddica, firme a 25°C y en altas

temperaturas desprende vapor blanquecino e intenso?’.

El Sb puede presentarse en cuatro estados de oxidacion, Sb (V, I11,0,-111).Sb (I11) se estima

que es diez veces mas toxico que el Sb (V)&.

1.2.1 Fuentes naturales de Antimonio
El antimonio se puede encontrar en diferentes combinaciones en las zonas mineras,
aungue hay poca informacion sobre la transformacion y traslado de Sb en distintos

compartimientos ambientales '

Las combinaciones mencionadas anteriormente se presenta en forma de Estibnina Sb,S;,
Kermesita Sb,S,0 y Senarmontita Sb, 05, esta variedad de compuestos se encuentran en
los minerales de cobre (Cu), plata (Ag) y plomo(Pb), a su vez el Sh es un componente de
carbon y petréleo 7.

1.2.2 Especiacion quimica del Antimonio

Existe cuatro estados de oxidacién de antimonio, (3,5,0,-3), y en soluciones acuosas se
presenta en estado de oxidacién (+3, +5). La simulacién dada descifra la abundancia
relativa de las especies Sb (Ill, V) en aguas 6xicas y anoxicas, basadas en los mejores
datos termodinamicos disponibles en la actualidad, mostraron que Sb(OH)g esta presente

en aguas Oxicas, mientras que el Sb(OH)? esta en aguas anoxicas*®.



La especie hidrolitica de Sb (V), Sb(OH)g, es dominante a valores superiores de pH>~2.5

en condiciones oxicas

1.2.3 Uso del Antimonio
El antimonio se utiliza como una aleacion de endurecimiento para el plomo, en especial
en las pilas de almacenamiento y cables, soldaduras tubos plegables y papel de aluminio,
lamina y tubo, tecnologia de semiconductores y la pirotecnia; tiene suma importancia en

fines medicinales como, por ejemplo, Tartrato de potasio antimonio (ATP)*°.

También se utiliza en pilas termoeléctricas y para ennegrecimiento de hierro o
revestimientos, los compuestos que contienen Sb se aplica en materiales para

refrigeradores, aire acondicionado, aerosoles y pinturas'®.

1.2.4 Relacion del Antimonio en la mineria
La coexistencia de Antimonio (Sb) en la extraccion y la fundicion de aguas residuales es
motivo de gran preocupacion en estos ultimos afios. Debido a su carcinogenicidad, los
niveles maximos de contaminacion del Sb en aguas residuales estan limitados a 100 ug/L
y 300 ug/L (Estandares de emision de contaminantes para las industrias de estafio,
antimonio y mercurio)®. Sin embargo, este limite de descarga sigue siendo un desafio
debido a la falta de absorbentes efectivos y los resultados inconsistentes entre las pruebas

a escala de laboratorio y el tratamiento en el sitio®.

1.2.5 Riesgos a la salud segun la Organizacion Mundial de la Salud
A nivel mundial la concentracidn de antimonio en aguas naturales no contaminadas suele
ser inferior a 1 ug / L. EI Sb més natural en aguas dulces proviene de la erosion de las

rocas Y la escorrentia del suelo®®,

Hay excepciones a bajas concentraciones, en aguas naturales, son las aguas termales
donde las concentraciones se puede exceder los 500 mg/L, aunque las probabilidades de

estas, son muy bajas®.

Algunos de los organismos reguladores en el mundo ponen limites rigurosos al contenido
de Sb en el agua potable, ya que es etiquetado como sustancia peligrosa; el estandar de

agua potable de la Organizacion Mundial de la Salud es de 20 ug / L8,



1.3 Tratamientos para la remocién de Antimonio en aguas naturales y
afluentes mineros.

El hombre se ha desempefiado fuertemente en el area minera dejando en descuido el
control ambiental, de tal manera que sus actividades generan diferentes tipos de desechos
liquidos, entre ellos, Sb*3 que aporta negativamente a la concentracion de metales pesados
en cuerpos hidricos cercanos®. Por tal razon, existen diferentes métodos aplicados ya en
la actualidad y con proyeccion a la mejoria para la eliminacion del Sb* que sean
amigables para el medio ambiente, de manera que cumpla con todos los parametros y
normativas establecidas por una entidad ambiental.

Métodos empleados para la remocion de Sb*3 2L,

e Coagulacion/Floculacién

e Intercambio Iénico

e Oxidacion

e Meétodos electroquimicos

e Fitorremediacion, biorremediacion y biofiltros

e Adsorcién?,

1.4 Adsorcién
El proceso de adsorcién ocurre mientras que las moléculas adsorbentes no estan
completamente saturadas con el adsorbato. Después de la saturacion, el adsorbato se
puede desechar después de la estabilizacién, lo que aumenta los costos del proceso de
adsorcion. Por lo tanto, la desorcion o la regeneracién del material adsorbente debe

considerarse??.

La adsorcion se conoce como el método mas eficaz y econémico para el tratamiento de
aguas residuales de metales pesados. Este proceso ofrece flexibilidad en el disefio y la
operacién, y en muchos casos, producira efluentes tratados de alta calidad. La adsorcién
es a veces reversible, los adsorbentes pueden regenerarse mediante un proceso de

desorcién adecuado? .



1.4.1 Procesos de adsorcion
1.4.1.1 Generalidades
La importancia tecnologica, medioambiental y bioldgica de adsorcion nunca puede estar
en duda. Sus aplicaciones en las practicas en industrias y la proteccion del medio ambiente

son de suma importancia®*.

Este proceso de adsorcion se considera como la técnica adecuada para eliminar los iones

metales pesados del agua, debido a su capacidad de separar los contaminantes? 2 %,

El rendimiento de este proceso depende del tipo de adsorbente, sus caracteristicas fisicas
como la particula y tamafio de poro, la fase de proceso como la temperatura, la
concentracion inicial y dosis. Incluso a concentraciones muy bajas, bajo consumo de
energia ademas la eficiencia de adsorcion es alta en la eliminacion de metales a partir de

soluciones®.

1.4.2 Tipos de Adsorcion
1.4.2.1 Adsorcion Fisica
Se conoce también como fisisorcion, el s6lido adsorbe todas las moléculas de dicho fluido

mediante las fuerzas de vulnerabilidad, de algunos tipos como?:

e Dispersivo

e Dipolar o interacciones de Van der Waals.

1.4.2.2 Adsorcion Quimica
Se conoce como quimisorcion, se vuelve resistente cuando comprende la union de la

reaccion quimica entre el adsorbato y el adsorbente?®,

1.4.2.3 Diferencia de adsorcién fisica y quimica
lustracion 1.Diferencia de adsorcion fisica y quimica®



FISISORCION QUIMISORCION

« Se produce en dos tipos la adsorcion + Se produce solo en un tipo de
por mono y multicapa. monocapa la adsorcion.

« Entalpia de adsorcion similar en la de « Entalpia de adsorcidn caracteristica
calor de licuefaccion: 10-20 KJ mol-! de una reaccion quimica. 40 KJ mol-!

* Especifico

* No especificado: Ocupa en cualquier
lugar en sistema sélido o gas. « Exotérmica y endotérmica

- Es exotérmica. « Proceso reversible o iireversible, se

transforma su estructura quimica en
« Proceso reversible, permanece la el adsorbato

identidad del adsorbato.

1.4.2.4 Propiedades de la adsorcion fisica y quimica

Se menciona algunas diferencias de la adsorcion fisica y quimica.

Ilustracion 2. Diferencias de la adsorcion fisica y quimica®.

ALGUNAS ADSORCION ADSORCION
MENCIONADAS: FISICA QUIMICA
* Adsorbente « SAlidos en su « Ciertos solidos
+ Adsorbato totalidad « Algunos gases
« Intervalo de « Gases en su totalidad quimicamete reactivos
temperatura por debajo de la « Altas temperaturas
- Etalpia de adsorcion temperatura critica « Ascendente dgl orden
« \elocidad, energia de « Bajas temperaturas de una entalpia de
activacion (E)  Normalmente baja IEACCION
« Recubrimiento - Muy répida, E muy * Activada, E elevada.
« Reversibilidad pequefia No activada, E
« Puede darse en pagtiart
multicapa * Monocapa
* Reversible en * Irreversible
extremo

1.4.3 Materiales adsorbentes utilizados en el proceso de adsorcion
Estos materiales adsorbentes pueden tener una extensa gama de formas quimicas y
estructuras de superficie geométricas. Esto se reluce en la variedad de las aplicaciones de

la industria o en las practicas de laboratorio®*.



lustra

cion 3. Tipos basicos de adsorbentes industriales?*.

Adsorbentes de carbono ‘ ‘ Adsorbentes minerales ‘ ‘ Otros adsorbentes
«Carbonos activos *Geles de silice *Polimeros sintéticos
+Fibra de carbonos « Alumina activada + Adsorbentes compuestos:

activadas «Oxidos de metales Mineral complejo-carbono,
- Tamices de carbono «Hidroxidos de metales sorbentes mixtos.

moleculares «Zeolitas
*Microperlas de «Minerales de arcilla

mesocarbono +Arcillas apiladas
*Fullerenos *Heteroestructuras porosas
*Heterofullerenos de arcilla
*Nanomateriales carbonosos «Nanomateriales

inorganicos

1.4.4 Espinel Ferrita (F)
Durante los ultimos afios, la SF se ha convertido en objeto de estudio de varias
investigaciones, en consecuencia se descubierto una variedad de aplicaciones en: areas
industriales, tecnoldgicas, medicas® y como material adsorbente en la remocion de
metales para tratamientos de agua debido a su alta capacidad magnética®, buena

estabilidad quimica, area de superficie altamente especifica y sitios activos de superficie®.

La SF puede variar en su estructura cristalina dependiendo de su ordenamiento magnético,
se clasifican en: granate (MsFes012), hexagonal (MFe12019) Yy espinel (MFe1204), donde
M puede ser Mn, Fe, Co, Ni, Cuy Zn3%,

1.4.5 Quitosano (CS)
En la actualidad, el quitosano es un polimero natural comprometedor en el area de la
remediacién ambiental debido a su cinética de adsorcion rapida, renovabilidad, baja

toxicidad, biocompatibilidad y biodegradacion®3,

Este biomaterial, cuenta con un costo relativamente bajo en comparacién con los

adsorbentes inorgéanicos, puesto que se lo obtiene a partir de la desacetilacién de la quitina



presenten en el exoesqueleto o caparazon de los crustaceos, los mismos que se los puede

encontrar como desechos en las industrias camaroneras, entre otros®.

Entre sus propiedades se encuentra su estructura molecular, la misma que permite
modificaciones mecanicas 0 quimicas, también posee propiedades antimicrobianas,
antiacidas y adsorbente de iones metéalicos, caracteristicas que favorecen la aplicacion de
éste biomaterial en diferentes areas®. Industria alimenticia (preservativo o aditivo),

agricultura (fertilizante), tratamiento de aguas (remocién de metales), entre otros.

En el tratamiento de aguas se lo emplea como floculante, coagulante, asi también en la
industria minera como adsorbente en la remocidn de metales y surfactantes presentes en
los cauces de aguas residuales®®. Debido a la presencia de grupos amino presentes en su
estructura, cualidad que le permite reaccionar inmediatamente con cationes metalicos por
medio de la quelacién por el par de electrones libres o por atraccién electrostatica en

soluciones acidas®®.

1.4.6 Perlas de Ferrita — Quitosano (PFC)
A partir de caracteristicas de materiales adsorbentes anteriormente citados, se puede
asumir que la hibridacion de estos dos adsorbentes generara buenos aportes a la ciencia,
tal como lo hicieron!" ,quienes combinaron quitosano con hierro (I11) para la eliminacion
de Sb*3 en soluciones acuosas, obteniendo una capacidad de adsorcion de 98.68 mg/g y
36.2 mg/g respectivamente. Por tal motivo, el presente trabajo experimental aplicd
quitosano modificado con espinel ferrita (MnFe;O4) para la remocion de Sb* presentes

en aguas residuales de mineria.

1.5 Caracterizaciéon de materiales adsorbentes

1.5.1 Potencial de carga cero (pHpz)
Se define como potencial de carga cero, al valor de pH en el que la superficie del
adsorbente es neutra debido a la carga total de particulas presentes en el material®.

1.6 Estudio de Adsorcion
1.6.1 Estudio de pH

Un estudio esencial para el proceso de adsorcién para los metales en distinto adsorbentes,

son los iones hidroégenos que constituye en un adsorbato vigorosamente competitivo®”.
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1.6.2 Estudio de equilibrio
Comunmente llamado como isotermas de adsorcion, especifica el enlace entre la union
del adsorbato/adsorbente, en la cual se obtiene informacion destacada de la capacidad del

adsorbente®.

1.6.2.1 Isoterma de Langmuir
El modelo de isoterma de Langmuir proporciona la capacidad de absorcion del sorbente®,
se aplico a la quimisorcion, pero con algunas restricciones a la fisisorcion. Estos estudios
de la adsorcién de gases por superficies condujeron a la formulacion de un tratamiento

general de la cinética de reaccion en las superficies®*.

llustracion 4. Modelo no lineal de Langmuir

Modelo No lineal de Langmuir: ‘ ‘ Donde:

.« qo- (qmaxbce) * dmax €S la cantidad maxima metal /
T~ 1+bCe peso de biomasa (mmol / g), b es la
afinidad de los sitios de unién (L /
mmol), C, es la concentracion del

metal (mmol / L)

1.6.2.2 Isoterma de Freundlich
El modelo de isoterma de Freundlich es un proceso de adsorcion de multicapa con
diferentes energias de adsorcion, reportan la adsorcién sobre una superficie

heterogenea®,*’.

llustraciéon 5. Modelo no lineal de Freundlich

Modelo No lineal de Freundlich: ‘ ‘ Donde:

° Q. = KFC;/“ e Kres e_I,indicador de la capacidad de
adsorcion, n es la intensidad de
adsorcion, C.es la concentracion del
metal.

1.6.3 Cinética de adsorcion
La cinética estd presente en la medicion de la velocidad (V), para llegar al proceso de
adsorcion, previamente se debe obtener las concentraciones de la muestra en este caso el
analito desde el inicio hasta el fin del tiempo de contacto, con los resultados a conseguir

se puede destacar si la cinética es de primer orden o segundo orden®!.
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1.6.3.1 Modelo cinético Pseudo — primer orden
Se describe mediante el modelo matematico de Lagergren, quien determina la adsorcion
los sdlidos disueltos en la fase liquida, es uno de los principales modelos de primer orden
que utiliza la capacidad de adsorcion para poder conceptualizar la cinética del proceso®,

la ecuacion es la siguiente:

qe = qe(1—e™) 1)

mol

q: Y qe: Capacidad de adsorcion en equilibrio — tiempo (t), (k—g).

k: Pseudo de primer orden, constante de velocidad, (mig * min)zg.

1.6.3.2 Modelo cinético Pseudo — segundo orden
Se puede describir el modelo designado por Ho y Macky, “asume que la etapa limitante
es el mecanismo de adsorcion y no la transferencia de masa”*?, se muestra a continuacion

la ecuacion al modelo de pseudo segundo orden:

2
__ge“kt
Qe = 1 + kqet @)

ge: Capacidad de adsorcion- equilibrio

k: Constante de velocidad de adsorcion del Pseudo-segundo orden mig * min
q;: Cantidad del soluto adsorbido (%) en el tiempo ¢t

t:Tiempo (min)*
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CAPITULO Il

2 METODOLOGIA

2.1 Ubicacion de Investigacion
La presente investigacion fue realizada en las instalaciones de la Universidad Técnica de

Machala, en el laboratorio de Calidad Ambiental.

2.2 Desarrollo experimental

2.2.1 Elaboracion de Ferrita
Para la preparacion de ferrita, se pes6 13.5 g de cloruro férrico hexahidratado
(FeCls.6H20) para diluir en 500 ml de agua destilada, de la misma manera se procede a
pesar 4.22 g de sulfato de manganeso (MnSOs.H.O) al mismo volumen antes
mencionado. Una vez preparadas ambas disoluciones se procede a mezclar en un vaso de
precipitacion de 2000 ml, colocarlo en la plancha de agitacion y calentamiento, teniendo
en cuenta que la solucién se mantenga a una temperatura constante de 80°C dejando en
agitacion por hora y media. Mientras la solucion se encuentra en agitacion y estable en la
temperatura indicada, proseguir con la preparacion del hidroxido de sodio (NaOH) a8 M
y calentar la misma a 90°C, cuando llegue a la temperatura deseada colocar 20 ml de ésta
y vaciarla en la solucion con Cloruro férrico y Sulfato de manganeso con la finalidad de
ajustar el pH a 10.5, si en caso el pH no es el requerido ajustar el mismo con agua
acidulada o hidroxido de sodio, una vez estabilizado el pH dejar que el mismo se

mantenga en calentamiento a 80°C durante 2 horas.

Transcurrido el tiempo indicado, apagar la plancha de agitacion con calentamiento, retirar
el vaso con la solucion y dejar enfriar para que éste sedimente. Luego de la sedimentacion,
se procede a lavar varias veces con agua desionizada hasta que el agua este un poco mas
clarificada. Finalmente, la solucion se filtra en embudos de vidrio con papel filtro para
luego ser colocados en la estufa a 80°C durante 24h, transcurrido el tiempo retirar de la
estufa, triturar en un mortero y guardar en un recipiente etiquetado. EI Diagrama 1

muestra el proceso de obtencion de ferrita utilizado en la presente investigacion.
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Diagrama 1. Flujo del proceso de la preparacion de ferrita

Diluir cada uno en

500 ml con agua Afadir 20 ml
FePglsa(rSI}'Sg g 2(522 desionizada y mezclar NaOH 8M (90°C)
de ﬁ)ln(éo 3/H' 0 en un vaso de 2000 ml hasta obtener un pH
g a4tz con agitacion de 10.5

constante y a 80°C

Dejar reposar y

Colocar la ferrita sedimentar para
en la estufa a 80°C Filtrar la ferrita luego ser lavada
durante 24 Horas con agua
desionizada

Retirar de la estufa, dejar
enfriar y almacenar en un
recipiente etiquetado.

2.2.2 Acido Acético 0.5 M
Con ayuda de una bureta medir 7.2 ml de acido acético glacial para diluir en un bal6n
volumétrico de 250 ml. De tal forma queda preparado 250 ml de acido acético a 0.5 M,

el mismo que se empleara posteriormente para la disolucion de quitosano.

2.2.3 Preparacion de Quitosano

A este polimero se lo debe preparar el mismo dia que se vayan a realizar las PFC.

Se inicia pesando 4 g de quitosano y colocarlo en un vaso de precipitacion de 250 ml para
diluirlo con 150 ml de &cido acético 0.5 M y colocarlo en la plancha de agitacién con

calentamiento a 40°C durante 2 horas, hasta formar una solucion homogénea.

2.2.4 Preparacion del material adsorbente (PFC)
La elaboracién de las PFC, parte del quitosano preparado previamente en forma
homogénea, mas, la adicion de 2 g ferrita diluidas en 40 ml de &cido acético 0.5 M, estos
dos reactivos se mezclan y se colocan en la plancha de agitacion con calentamiento
durante hora y media, teniendo en cuenta de no sobrepasar los 40°C para evitar la
degradacion del quitosano. Transcurrido el tiempo establecido, se transfiere la solucion a

un vaso de precipitacion de 50 ml para que éste sea la fuente de materia prima en la bomba
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peristaltica, regular el sistema de goteo y la altura apropiada para obtener perlas
completamente redondas y éstas deben caer en una solucion de NaOH 4 M con agitacion
para evitar deformacion de las mismas o que se formen “cola” en las PFC. Terminada la
preparacion de las PFC se deja reposar en solucion de NaOH 4 M en un vaso de
precipitacion de 1000 ml por 12 horas. Al siguiente dia lavar las PFC para eliminar el
exceso de NaOH y llevar a un pH de 8.5 para luego ser distribuidas en papel despacho y
poderlas llevar a la estufa a una temperatura de 40°C por 24 horas, procurando que las
PFC no se hallen aglomeradas si no totalmente esparcidas para impedir que éstas se

peguen.

Diagrama 2. Flujo del proceso de preparacion del material adsorbente.

Pesar 4 g de quitosano
y diluirlo con 150 ml de

acido acético 0.5 M.
(Agitar y calentar a
40°C por 2 Horas)

Terminado el lote,
dejar las PFC en
solucion de NaOH
4 M durante 12

Pesar 2 g de
ferrita'y diluir en
40 ml de &cido
acético 0.5 M

Dejar caer las PFC en
solucion de NaOH 4
M (sin calentamiento

Agregar la solucion de
ferrita a la solucion de
quitosano y mezclar.
(Agitar y mantener a
40°C durante 1:30
horas)

Colocar la mezcla en un
vaso de 50 ml y conectarlo
con la bomba peristaltica.

(Regular el sistema de

y agitacion leve)

horas goteo)

Filtrar y colocar las
PFC en papel
despacho para

llevarlas a la estufa a

35°C por 24 horas

Retirar las PFC y
colocarlas en un
recipiente etiquetado

Lavar las PFC con
agua desionizada
hasta pH 8.5

2.2.5 Solucién madre de Antimonio
Se pesa 2.74 g de CgH10K2015Sh2 para llevar a una solucién de 1000 ppm a un volumen
de 1000 ml, luego se la somete a calentamiento y se le agrega HNO3 5 M para tornar la

solucion blanquecina en un tono cristalino.
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2.2.6 Caracterizacion del PFC

2.2.6.1 Potencial de carga cero — pHpz
Para determinar el pHpzc se prepararon soluciones de CINa a diferentes pH tales como: 1,
3,5, 7,9y 11, las muestras fueron por triplicado con dosificacion de 1 g de material
adsorbente / 1 L de solucién, para luego agitar (200 rpm) durante 24 horas, transcurrido

el tiempo establecido, realizar lecturas de pH para identificar la variacion del mismo.

2.2.7 Estudio de Adsorcién

2.2.7.1 Dependencia de pH
Para iniciar el estudio de pH, se realizan pruebas preliminares a diferentes
concentraciones (50, 100 y 200 ppm) considerando el resultado de dosificacion realizadas

a las PFC con el objetivo la mejor capacidad de adsorcién y comportamiento del material.

Luego de haber obtenido todos los resultados de las pruebas preliminares, se procede a
realizar los estudios por triplicados a la solucion de Sb* a diferentes pHs, que van desde
pH 1 hasta pH 12, las mismas que se trabajaron bajo las siguientes condiciones: dosis de
1 g/L, concentracion inicial de 50 ppm para el metal de estudio (Sb*®) y agitacion
constante de 200 rpm por 24 horas. Para finalizar este analisis, se procede a leer el pH
final a cada muestra y finalmente se filtra para continuar con la lectura en el

espectrofotometro de adsorcion atdmica (EAA).

2.2.7.2 Isotermas de adsorcion
Este estudio fue aplicado para 3 materiales adsorbentes (F, CS y PFC) las cuales fueron
analizadas bajo las siguientes condiciones en experimentacion por triplicado para Sb**:
concentraciones iniciales que van desde 5 hasta 300 ppm, dosis 1 g/L, pH 6ptimo de 3.5,
agitacion constante de 200 rpm y tiempo de contacto de 24 horas a temperatura de
laboratorio (24°C). Para concluir con este analisis se procede a filtrar las muestras y
posteriormente realizar las lecturas en el EAA

, para analizar los resultados mediante los modelos matematicos no lineales de isotermas

de adsorcién Freundlich y Langmuir.

2.2.7.3 Cinética de adsorcion
Este analisis empieza con la adicion de las PFC respetando la dosificacion de 1 g/L a la
solucion de Sb* bajo las siguientes condiciones: 50 ppm a pH 6ptimo 3.5 con agitacion
constante (200 rpm) durante 12 horas en las mismas que tomaron muestras en intervalos

de tiempos que oscilan entre 3 a 60 minutos, para luego ser filtradas y posterior ser leidas
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en el EAA, para finalmente analizarlas con los modelos cinéticos pseudo primer y

segundo orden.

2.2.8 Adsorcion y Desorcion
Durante este analisis es importante controlar las condiciones de trabajo, para lo cual se
procedio a preparar la solucion de Sb*3 25 ppm a pH 3.5 en un volumen de 1000 ml y
también se prepararon varias soluciones (NaOH, HCI 50°C, EDTA, C,HsOH, CH3;OH)
como eluyente (manteniendo las condiciones de pH) para los respetivos estudios de

desorcidn, con el proposito de determinar cuél es el mejor eluyente en el proceso.

El proceso inicia con el primer ciclo, que consiste en pesar 0.025 g PFC y agregar 25 ml
de la solucion Sb* 25 ppm, esto por duplicado, para después ser colocados en agitacion
a 200 rpm por 24 horas. Transcurrido el tiempo, se procede a filtrar las PFC guardando
10 ml de solucion filtrada en un tubo de ensayo, el mismo que sera empleado para realizar
las lecturas en el EAA, mientras que, las PFC se las lava con un poco de agua desionizada
y después se las coloca en nuevos frascos etiquetados con 25 ml de eluyente para la
desorcion y se las deja en agitacion nuevamente por 24 horas. Este proceso culmina
cuando las PFC se saturen, cabe mencionar que un ciclo lo conforman 24 horas de

adsorcién y 24 horas de desorcion.
2.3 Reactivos, materiales y equipos.

2.3.1 Reactivos
e Tartrato de antimonio y potasio (CgH10K2015Shy).
e Cloruro férrico hexahidratado (FeCls.6H,0)
e Sulfato de manganeso (MnSO4.H20)
e Hidroxido de sodio (NaOH)4 M, 8 M
e Quitosano (CS)
e Acido Acético (CH;COOH) 0.5 M
e Cloruro de sodio analitico (NaCl) 0.01 N
e Acido nitrico concentrado (HNO3) 64 %
e Estandar de Arsénico 1000 ppm
e Agua destilada

e Agua desionizada
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2.3.2 Materiales

Bata de laboratorio

Guantes desechables

Mascarilla desechable

Papel filtro liso

Embudos de vidrio

Soporte para embudos

Vasos de precipitacion de 50 ml, 150 ml, 500 ml, 1000 ml, 2000 ml.
Balon volumétrico de 25 ml, 250 ml, 500 ml, 1000 ml.
Parafina

Frascos ambar para reactivos de 500 ml, 1000 ml.
Frascos con tapa para muestras de 30 ml.

Piseta

Varillas de agitacién

Espatula

Tubos de ensayo para 10 ml.

Bureta

TermoOmetro

Lunas de reloj

Papel de despacho

Micro pipetas de 10 ul, 100 ul, 1000 ul.

Probetas

Agitadores magnéticos

2.2.3 Equipos

Plancha de agitacion (CIMAREC)

Estufa (MEMMERT VN6400 4051785)
Potenciémetro (METTLER TOLEDO)

Bomba peristaltica (PHARMACIA LKB PUMP P1)
Centrifuga (CLAY ADAMS 105160)

Balanza analitica (SHIMADZU AUX 220)
Espectrofotometro de adsorcién atomica (SHIMADZU AA6300)
Incubadora (BJPX-Boise)
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3 RESULTADOS

CAPITULO I

3.1 Caracterizacion de las perlas bio-magnéticas

3.1.1 Potencial de carga cero (pHpz)

Para los analisis del potencial de carga cero del material adsorbente (PFC) se necesita

preparar una solucién de NaCl 0.01 N en rangos de pH que van desde 1 a 11, de manera

que el punto o interseccion donde se corta la linea, indica el pHp,c de las PFC. Para una

mejor comprension se lo demuestra en el siguiente gréfico.

15
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Gréfico 1. Potencial de carga cero de las PFC

pH
6 8 10 12
T
1 .
N 7,90

Condiciones: dosis: 1 g/L, agitacion: 200 rpm, tiempo de contacto: 24 horas,

temperatura: laboratorio (25 °C).

Un dato muy importante es considerar que las PFC al contacto con la solucion a un pH

inferior a 3, inmediatamente se destruyen, de manera que no se las tomara en

consideracion al momento de analizar sus resultados.

En base a la gréafica 1, se puede identificar que el potencial de carga cero de las PFC es

de 7.90, asimismo éste se lo puede comparar con otros resultados obtenidos de diferentes

materiales adsorbentes, tal es el ChiFer con 7.41'%. Con estos resultados se puede atribuir
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que las PFC tienen un comportamiento cationico a pH acidos, neutros cerca a pH 7 vy si

comporta anionico a pH alcalino.

3.1.2 Microscopia electrénica de barrido (SEM)

Para poder identificar la estructura y morfologia de las PFC, se realizd un anélisis de
microscopia electronica de barrido (SEM). En la figura 1 a) se demuestra las perlas de
estructura esférica y uniforme, con un tamafio de 0.7853 mm?y b), es posible observar
la estructura esférica, poco rugosa en su superficie externa, el tamafio de particula
promedio (pp) fue de 5548.97 um (100< pp <1050 um), en la figura 1 ¢) se muestra un
corte transversal de las PFC, de manera que se aprecia la morfologia interna, que presenta
altos grados de rugosidad y porosidad en diferentes tamafios de poros, los mismos que no
se encuentran repartidos uniformemente, el ancho de las grietas varia desde 457 — 1666
um. Esta configuracion probablemente favorece el transporte de liquidos y, en
consecuencia, puede facilitar la transferencia de masa de las especies de Sb ionicas a
través de las PFC.

Figura 1. Fotografias PFC a). Vista externa; b). Vista externa SEM; c). Vista segmento
SEM.
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3.1.3 Energia de dispersion de rayos X (EDX)

En la Figura 2, se refleja el estudio de un anélisis elemental para determinar los elementos
que existen en las PFC.

Figura 2. EDX

FOV: 803 um, Mode: 15kV - Map, Detector: BSD Full
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En la tabla 1, se puede apreciar la composicion de las PFC, destacando al Fe (morado) y
Mn (rojo), la cual demuestra la presencia de ferrita en las PFC, mientras que la presencia
de C, O corresponde a la presencia de CS y el O. En términos generales el mapeo

elemental de superficie indica la incorporacion de Ferrita en las perlas de quitosano.

Tabla 1. Andlisis elemental mediante EDX (mapeo)

Numero de Simbolo de Nombre del | Concentracion | Concentracion
elemento elemento elemento atémica Peso
6 C Carbono 50.93 34.19
8 @) Oxigeno 39.15 35.02
26 Fe Hierro 6.69 20.87
25 Mn Manganeso 3.23 9.92
3.1.4 Infrarrojos por transformada de Fourier (FTIR)

Figura 3. Longitud de onda y transmitancia
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La absorcion de luz infrarroja o IR es una técnica que permite identificar la presencia de
grupos funcionales (compuestos organicos e inorganicos) que componen el material

adsorbente.

Dentro del analisis FTIR, se realizo los estudios con un rango de longitud de onda entre

480 a 4000 cm* para tres materiales adsorbentes, F, CS y PFC. Para los estudios de F se
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identificé un pico de 490 y 540 cm™ y estos corresponden a la vibracion intrinseca de
coordinacion octaédrica y tetraédrica en los idnes Mn*2 y Fe*3, los mismos que confirman

la presencia estructural de la espinela®* .

Para el estudio de CS se observo un rango de longitud entre 1287 a 1391 cm™ que
involucro (CHz), (CH), (OH) y las relacionadas a (C-O-C), (C-OH), (C-CHy), (CH),(CH.)
y (CH)3, en el rango de 1089 a 1115 cm™, asi mismo se observo el pico 1591 cm™ que
pertenecia a la vibracion (NH.), esto quiere decir que esta relacionado con la acetilacion
parcial del grupo NH; del quitosano®!. De acuerdo a'!, la longitud de onda 1405 cm™ a
deformaciones simétricas de CHs en grupos N-acetilo. La sefial detectada a 1259 cm™
esta relacionado con las vibraciones de flexion OH. Se observé banda caracteristica de
polisacaridos, relacionadas con la presencia de anillos de glucopiranosa en la estructura

de la macromolécula de quitosano, a 1151 cm™, 1065 cm™y 1020 cm™.

3.2 Estudio de pH
El Sb*®se encuentra presente en las aguas residuales de las industrias, las mismas que se
hallan acumuladas en diferentes compuestos quimicos, las especies se podrian captar

mediante las PFC, éstas pueden ser tanto negativas como positivas: Sb(OH)4", Sb(OH)*2.

2.5.1 Estudio de pH para Sb*3

Para el andlisis de dependencia o estudio de pH se realizaron pruebas en rangos de 1 a 11,
también cabe mencionar que las PFC al contacto con soluciones acidas (pH inferior a 3)
se destruyeron instantaneamente, por tal razon, en la grafica 2 y 3 se reflejan los resultados
de la presente experimentacion despueés de la lectura en el EAA donde se demostro que
las PFC en soluciones de Sb* con una concentracion inicial de 50 ppm, dio como pH
optimo 3.5 y se obtuvo un porcentaje de adsorcion de 56.012 %, mientras que a pH 3
bordeaba un valor de 52,84%.
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Grafico 2. Efecto de pH de las PFC para Sb*3
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Condiciones: dosis: 1 g/L, agitacion: 200 rpm, tiempo de contacto: 24 horas,
temperatura: laboratorio (25 °C), concentracion inicial: 50 ppm.
En otras investigaciones realizadas con diferentes materiales adsorbentes (ChiFer,
QFGO, MNP@hematite) para Sb*3, pH 6%, pH 3-9% y pH 4-9% respectivamente.

3.3 Estudio de equilibrio
En este estudio para Sh*3se realizaron experimentos por separado con tres materiales
adsorbentes (F, CS y PFC), los mismos que fueron analizados bajo dos modelos

matematicos no lineales como son: Langmuir y Freundlich.

3.3.1 Isoterma de Ferrita (F)
En la siguiente gréafica se demostr6 que la mejor gmax para este material fue 38.7 mg de
Sb*®/ g de F, el mismo que se ajusta al modelo matematico de Langmuir con los datos
obtenidos del anélisis.
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Grafico 3. Isoterma de ferrita para de Sb*?
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Condiciones: Dosis: 1 g/L; agitacion: 200 rpm; tiempo de contacto: 24 horas;

temperatura: laboratorio (25 °C); concentracion inicial: 50 ppm.

3.3.2 Isoterma de Quitosano (CS)
En la grafica 4, se obtuvo una gmax de 19,52 mg de Sh*3/ g de CS, que se ajusta al modelo

matematico de Langmuir.

Grafico 4. Isoterma de Quitosano para Sh*?
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Condiciones: Dosis: 1 g/L; agitacion: 200 rpm; tiempo de contacto: 24 horas;

temperatura: laboratorio (25 °C); concentracion inicial: 50 ppm
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3.3.3 Isoterma de perlas de ferrita-quitosano (PFC)
El presente estudio refleja el comportamiento de las PFC equilibrio. Los resultados
presentes en la grafica 5 nos demuestran que el valor de gmax ajustados con el modelo

matematico de Langmuir fue de 308,9 mg de Sb*3/ g de PFC.

Grafico 5. Isoterma de PFC
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Condiciones: Dosis: 1 g/L; agitacion: 200 rpm; tiempo de contacto: 24 horas;

temperatura: laboratorio (25 °C); concentracion inicial: 50 ppm

Tabla 2. Resumen de resultados de isotermas para Sh*3

Resultados de isotermas para Sb*®
Modelos Parametros | Unidades F CS PFC
matematicos Valor | Valor | Valor
Langmuir Qmax mg/g 38.7 19.52 | 308.9
b 0.518 |1.824 |0.0033
R? 0.47 0.84 0.9508
Freundlich kf mg/g 20.46 | 10.9 2.889
N 7.36 6.131 | 1.409
R? 0.9 0.92 0.96
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Tabla 3. Cuadro comparativo de diferentes materiales adsorbentes.

CONDICIONES q
Material pH | Conc. Isoterma | (mg/g) Ref.
adsorbente Inicial [tTr| T
O
Perlas de 6 . o L 36.2
guitosano 7
Algas marrones 5 _ 4h | 23 L 55
8
Arena de cuarzo 7 | 1g/s0 | | 25 F 2.01 9
recubierta con ml
Fe304 y éxido de
grafeno (QFGO)
Nanoparticulas 41| 01g/L | 36 | 25 L 36.7 10
magnéticas h
modificadas con
hematita
(MNP @hematite)
ChiFer (111) 6 lg/L | 24 | 20 L 98.68 11
h
_ - I . 84.91 12
Quitosano de
nano-titania:
reticulacion con
epiclorhidrina
5 . | 20 . 44.80 13
Piedra p6mez
cruda
Piedra pémez 5 . | 20 . 88.90 13
modificada con
quitosano verde
Céascara de judias | 4 _ __ | 25 _ 20.14 14
verdes
Quitosano limpio 6 L 24 | 20 L 57.99 11
h
Espinel Ferrita 35| 1g/L | 24 | 25 L 38.7 Presente
(F) h trabajo
Quitosano puro 35| 1g/L | 24 | 25 L 19.62 | Presente
h trabajo
Perlas de ferrita- | 35| 1g/L | 24 | 25 L 308.9 | Presente
quitosano h trabajo
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3.4 Cinética de adsorcion
3.4.1 Cinética de Sb*3
El estudio cinético hace hincapié a la ley de velocidad del adsorbato-adsorbente, que nos
permite comprender los mecanismos, donde el soluto se acumula en la superficie del
sorbente. La experimentacion realizada, fue con la finalidad de evaluar la cinética de
adsorcion y cuantificar la distribucion de Sb con las PFC. En la gréafica 6 se puede apreciar

los datos experimentales realizados para la adsorcion de Sb*® mediante las PFC en funcion

del tiempo.

Gréafico 6. Cinética de Sb* en las PFC

o
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Condiciones: Dosis: 1 g/L; agitacion: 200 rpm; tiempo de contacto: 24 horas;

temperatura: laboratorio (25 °C); concentracion inicial: 50 ppm

Dentro de la cinética de adsorcion se emplearon dos modelos matemaéticos, los cuales
fueron: Pseudo primer orden y Pseudo segundo orden, lo que permite una mejor
descripcion de los valores obtenidos, siendo el Pseudo segundo orden el que demostrd

mejor resultado con una ge= 31.28 y R? de 0.98.

En la siguiente tabla se visualizan los valores obtenidos en las diferentes temperaturas.
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Tabla 4. Resultados de los modelos cinéticos

MODELACION
24 °C 35°C 45 °C
PSEUDO PRIMER PSEUDO PRIMER PSEUDO PRIMER
ORDEN ORDEN ORDEN
K1 0,0319 | K1 0,033 | K1 0,04
Qe 21,11 | Qe 26,63 | Qe 22,27
R2 0,96 | R? 0,98 | R? 0,86
PSEUDO SEGUNDO PSEUDO SEGUNDO PSEUDO SEGUNDO
ORDEN ORDEN ORDEN
K2 0,0013 | K2 0,0012 | K2 0,0027
Qe 25,73 | Qe 31,28 | Qe 23,91
R? 0,97 | R? 0,98 | R? 0,94

Dada la comparacion en otra investigacion como lo menciona®! sobre la eliminacion de
antimonio del agua por un biocompuesto de quitosano con hierro (ChiFer) siendo mejor
el PSORE con un rendimiento de 70%, R>= 0.97 y con una capacidad de adsorcion

experimental ge= 37.45 mg/g con un total de 1.5 h.

3.5 Ciclos de Adsorcion — desorcion

Grafico 7. Adsorcion y desorcion (Metanol)

100 ~
90
80
70
60
50
40
30
20
10

m % Adsorcion
m % Desorcién

Adsorcion/desorcion (%)

o

1 2 3 4 5
Ciclos

29



Grafico 8. Adsorcion y desorcion (HCI)
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Este parametro nos permite poder valorar la posibilidad de reutilizacion del material
adsorbente PFC, para lo cual se realizaron estudios en 5 ciclos con las condiciones de: pH
3.5, concentracion de 25 ppm, tiempo de contacto 24 horas, la temperatura vario para los

eluyentes, siendo 24 °C para el metanol y 50 °C para el HCI.

Los resultados de porcentaje de desorcion para el metanol van desde 93% a 50% y HCI
en 88% a 36%, no obstante, al concluir los 5 ciclos, el material no presentaba algin
cambio o deformacion, por tal razén, se puede estimar que las PFC resistan ain mas
ciclos. A comparacion con otros materiales tales como: Chifer donde utilizaron dos
eluyentes, los cuales fueron HCL pH 3.5 y EDTA 0.01 M, para la evaluacion de tres
ciclos, los porcentajes de desorcion de los eluyentes en mencién fueron: HCL ( 78.05%,
76.07% y 77.66%) y EDTA (68% , 40% y 38%) !, PAG se reutilizo en un numero de
seis ciclos siendo su eluyente el HCL 0.5 M (95%, 93%, 90%,87%,84% y 80%), no
obstante su rendimiento disminuyo el 20%, lo que indica que tiene estabilidad de

recuperacion ciclica en caso de usar HCL 0.5 M como eluyente®’.
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CAPITULO IV

CONCLUSIONES
Fue posible la hibridacién de ferrita con quitosano puro en forma de perlas, cuya
caracterizacion permite demostrar que la ferrita fue incorporada uniformemente
en la estructura de las perlas bio-magnéticas.
Al comparar las capacidades de adsorcion, mediante ajuste de modelo matematico
de Langmuir, entre la espinel ferrita y quitosano puro frente a las PFC, se
determind que las PFC tienen mayor capacidad de adsorcion con una gmax de 308.9
sobre 38.7 y 19.52 mg/g respectivamente.
El estudio de cinética para las PFC para Sb*3 se comprob6 que la velocidad de
reaccion se ajust6 al modelo pseudo de segundo orden con una ge de 31.28 y R?
de 0.98 a una temperatura de 35 °C.
Se evidencio que el material sintetizado puede soportar sobre 5 ciclos de adsorcion

y desorcion con eficiencia sobre el 50% utilizando metanol como desorbente.
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CAPITULO V

RECOMENDACIONES
La presente investigacion destaca la gran capacidad de adsorcion de las PFC en
soluciones sintéticas, por tal razon, se recomienda el uso de las mismas en aguas
reales contaminadas por metales pesados para la remocion de éstos.
Para la elaboracion de las PFC se debe mantener las condiciones dptimas para
obtener resultados favorables.
Realizar nuevos estudios de reusabilidad con mayor numero de ciclos para

evidenciar la capacidad de desorcién del material.
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ANEXOS
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Anexo 5. Estudios de adsorcion y desorcion
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