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RESUMEN

En este trabajo de titulacion se realizé la sintesis y caracterizacion de nanoparticulas de hematita
(NPs—Fe203) para la aplicacion en la remocién de Hg. Se identifico que el método de
precipitacion controlada es 6ptimo para la sintesis de estas NPs; consiste en tres etapas que son:
precipitacion de precursores, lavado y calcinacion. Se us6 como precursor el CI3Fe*6H20 1M y
como precipitante el NaOH 6M, se titul6 por goteo 300 mL de solucién de CI3Fe*6H20 con una
solucion de NaOH hasta alcanzar un pH 6, el tiempo de reaccion fue de 8 horas a temperatura de
ebullicion. Posteriormente se da la eliminacion de subproductos mediante varios lavados por
centrifugacion. Finalmente, el sélido himedo que se obtuvo se lo secd en una estufa a 60 °C por
48 horas, seguidamente se trituré en un mortero y se calcind en una mufla a 500 °C durante 2
horas. Para la caracterizacion se utilizé espectroscopia FT/IR donde se determinaron las bandas
de 570 a 474 cm-1 verificando la presencia de Fe203. La espectroscopia UV determind que las
NPs absorben luz aproximadamente en la banda de 300 a 550 nm, con picos relevantes de 370 a
550 nm. Por otro lado, la microscopia Electronica de Barrido permitié observar sus tamarfios entre
30 y 45 nm. Para la remocion de Hg se trabajo con el equipo de absorcion atémica, se prepard
una muestra madre de Hg a 90 ppm, luego se realiz6 disoluciones de 30, 20 y 15 ppm de 50mL,
las cuales fueron puestas en contacto con 1g NPs en dos tiempos 10 y 30 minutos. Se concluye
gue las muestras analizadas lograron una adsorcidn de mas del 80% de Hg en las muestras, lo que
permitio evidenciar la factibilidad de las NPs como removedor de Hg. Se recomienda disminuir

el pH para obtener NPs de menor tamario.

Palabras clave: <HEMATITA>,  <NANOPARTICULAS>,  <PRECIPITACION
CONTROLADA>, <SINTESIS DE NANOPARTICULAS> <CARACTERIZACION
FISICOQUIMICA>, <REMOCION DE MERCURIO>.

2349-DBRA-UTP-2022

Xiv



ABSTRACT

In this titration work, the synthesis and characterization of hematite nanoparticles (NPs- Fe203)
for the application in Hg removal was carried out. It was identified that the controlledprecipitation
method is optimal for the synthesis of these NPs; it consists of three stages which are: precursor
precipitation, washing and calcination. CI3Fe*6H20 1M was used as precursor and NaOH 6M as
precipitant, 300 mL of CI3Fe*6H20 solution was drop titrated with NaOH solution up to reaching
pH 6, the reaction time was 8 hours at the boiling temperature. Subsequently, the elimination of
by-products is given through several washes by centrifugation. Finally, the obtained wet solid was
dried in an oven at 60 °C for 48 hours,then it was crushed in a mortar and calcined in a muffle at
500 °C for 2 hours. For the characterization, FT/IR spectroscopy was used to determine the bands
from 570 to 474 cm- 1 verifying the presence of Fe203. UV spectroscopy determined that the
NPs absorb light approximately in the band from 300 to 550 nm, with relevant peaks from 370 to
550 nm. Onthe other hand, Scanning Electron Microscopy allowed to observe their sizes between
30 and45 nm. For the removal of Hg we worked with atomic absorption equipment, a stock sample
of Hg at 90 ppm was prepared, then 30, 20 and 15 ppm dissolutions of 50mL were made, which
were put in contact with 1g NPs in two times, 10 and 30 minutes. It is concluded thatthe analyzed
samples achieved an adsorption of more than 80% of Hg in the samples, whichallowed to evidence
the feasibility of the NPs as Hg remover. It is recommended to decreasethe pH to obtain smaller

size NPs.
Key words: <HEMATITE>, <NANOPARTICLES>, <CONTROLLED PRECIPITATION>,

<NANOPARTICLE SYNTHESIS>, <PHYSICOCHEMICAL CHARACTERIZATION>,
<MERCURY REMOVAL>.

Mgs. Reinoso Espinosa Ana Gabriela
CI: 1103696132
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INTRODUCCION

Los 6xidos de hierro han generado gran interés cientifico, provocando investigaciones sobre su
sintesis y propiedades, creando un gran interés en la preparacion y caracterizacion de NPHs,
debido a sus aplicaciones en: pigmentos, agentes anticorrosivos, catalizadores y como
mecanismos magnéticos (Nava, 2016, p.8).

Con respecto a las aplicaciones que tiene esta NP, existen varias en el area industrial. Este FeO
se utiliza como materia prima en industrias como son la de Fe-C y del Fe ya que por este 6xido
se logra obtener Fe puro, Fe-C y algunas aleaciones. Dicho mineral en forma de polvo muy fino
es conocido en la industria de la joyeria como rouge, esto es utilizado como elemento abrasivo
cuando se necesita pulir las joyas y lentes. La Fe, 05 puede ser aplicable como pigmento y el uso
de este ha sido aprobado en la industria de los cosméticos (Norefia, 2009, pp.47-48).

Existen otras aplicaciones nuevas con NPMs, porque presentan propiedades magnéticas muy
buenas, siendo utilizadas como descontaminantes de metales en H,0, suelo y aire. También se
puede hablar de caracteristicas dpticas, eléctricas, quimicas y fisicas las cuales han ayudado en el
desarrollo de avances y desarrollo de aplicaciones en diferentes campos (Norefia, 2009, pp.47-48).
Por otro lado, al hablar de elementos ambientalmente contaminantes, podemos mencionar a los
metales pesados. Estos son altamente toxicos debido a las caracteristicas que poseen como:
persistencia, biotransformacion, elevada toxicidad y bioacumulacion lo cual hace que se
encuentren disperso en el ecosistema por mucho tiempo, su degradacion de manera natural es
muy complicada ya que poseen un alto peso atdmico y elevada toxicidad, sin importar esta
caracteristica estos elementos son empleados en la industria. especificamente hablamos del Cd,
Pb, Cu, Hg, Ni que a bajas concentraciones son nocivos para la flora y fauna (Pabén et al., 2020, pp.9-
10).

Estos metales son emitidos por varias fuentes, la mayoria provienen de la capa terrestre y son
aplicados en varios procesos industriales, convirtiéndose en una de las indispensables materias
primas para las industrias, encontrdndose en la plomeria, el arreglo de baterias, también inmersas
en la mineria y galvanizado. Por tal motivo, son analizados, para evitar altas cantidades de
contaminacién (Rodriguez, 2017, pp.1-2).

Las principales vias al organismo es la ingestion de alimentos contaminados con Hg pueden ser
los mariscos, especialmente pescados que tengan contacto con este elemento en aguas o
inhalacién de particulas (Casas et al., 2015, p.31).

Logra producir afectaciones a la salud como, intoxicaciones provocando gingivitis, alteraciones
psicoldgicas y en varios casos el aborto. Las interacciones a los gases provocan: inapetencia,
pérdida de memoria, insomnio e inestabilidad emocional. Las interacciones directas generan
desordenes mentales y perturbaciones, también provocan afecciones renales y el contacto a gases

con alta concentracién de Hg puede producir dafios pulmonares y conllevar a la muerte. Para ello,
1



se genero la sintesis de NPHs que remuevan Hg de aguas contenidas por dicho elemento (Rodriguez,
2017, pp.2-6).

Para sintetizar NPHSs, en este estudio se ha seleccionado el MPC. Segun bibliografia, este método
permite la obtencion de particulas morfoldgicas en varias dimensiones y una buena distribucién
de tamafios, principalmente la obtencion de un producto con una alta pureza quimica y eficaz. El
manejo eficaz del método es principalmente en el minucioso control de las variables durante la
reproducibilidad de las reacciones, de las propiedades fisicas y quimicas esperadas durante el
proceso de reaccidn (Morales, 2016, pp.2-3).



CAPITULO |

1. MARCO TEORICO REFERENCIAL

1.1. Antecedentes de la Investigacion

Al analizar los diferentes instrumentos legales existentes en el Ecuador se logré identificar las areas
que requieren ser atendidas minuciosamente para erradicar la contaminacion por Hg, globalizando
estas areas como la proteccion del ambiente y salud, la cual emplea la reglamentacion especifica para
Hg, causante de varias problematicas efectuadas por su mal manejo, generado afectaciones
directamente al ambiente y a la poblacion (Resabala, 2008, p.11).

Al tratarse de un elemento altamente toxico se ha investigado todas las fuentes posibles en las cuales
se encuentra, ya sea en un enfoque puntual o un enfoque general, al ser uno de los mayoritarios
contaminantes en el medio ha generado que los investigadores adquieran nuevas formas de erradicar
las afectaciones por este metal. Enfocandose en el tratamiento de H, O, la cual al ser un recurso vital
utilizado en el consumo de la poblacion es el méas relevante considerando a las afectaciones al
ambiente y la salud.

El Hg posee una afinidad muy fuerte en diferentes grupos denotadas en las reacciones enzimaticas. De
este modo, durante el proceso de sintesis este metal inhibe las proteinas en las hojas, siendo evidenciada
en las zonas mineras por su escasa fauna que la rodea, esto debido a la contaminacion por metales la
cual evita el proceso de sintesis generando que las plantas no puedan desarrollarse. Otra forma de
afectacion puede darse por la exposicién soluble (tales como HgCl, o CH;Hg™) la inhalacién de estos
vapores, 0 ingerir pescado contaminado con Hg causa el envenenamiento en nuestro sistema. EI HgS
es muy toxico por ingestion o inhalacion del polvo, causando dafios en drganos del cuerpo, los
compuestos organicos de Hg (CH;Hg*) es el mas téxico y bioacumulativo que el Hg inorganico, por
su naturaleza lipofilica, generando la biomagnificacién del CH;Hg™ en nuestra cadena alimentaria.
Los tratamientos de este tipo de contaminantes son variados. Entre ellas se encuentran la precipitacién
quimica, intercambio idnico, filtracion de membrana y adsorcion. Se ha demostrado que no sean
eficaces debido a que se presentan complicaciones y alteraciones, como interferencia con otros
compuestos en el H,0, grandes caidas de presion, poca transferencia de masa, regeneracion del
sistema de tratamiento, utilizacion de solventes, crecimiento microbiano, rapida saturacion, generando
asi ventajas y desventajas al momento de ser aplicadas en el tratamiento.

Por estas razones, actualmente se busca aprovechar las nuevas tecnologias para tratamiento de

problemas con estos contaminantes destacandose la bio y nanotecnologia, las cuales generan a una
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mejor eficacia al momento de realizarlas, tomando en cuenta que los costos a comparacién de los
métodos antiguos son menores, convirtiéndose en mejores alternativas para esté tratamiento (Marimon,
2018, pp.2-3).

Enfocandonos en la investigacion realizada por Georgina Chavez en el 2018, tratada sobre
nanotecnologia, ofreciendo soluciones para la descontaminacion de aguas, se basan en NPs
sintetizadas que con tamafios menores a 100nm es la potencial solucién para el tratamiento de aguas
gue son aplicados en varios métodos de sintesis quimicas. Mas aln, con el desarrollo de la
nanotecnologia, se generaron técnicas usadas en el tratamiento de aguas como la adsorcién,
floculacion y coagulacion. Siendo usada eficientemente, en biorremediacion, remocién y en procesos
de filtracion. Por tal motivo, la nanotecnologia es eficaz en tratar problemas con H,0, dando
importancia de la nanotecnologia en el cuidado al medio ambiente, como las NPs pueden ser
efectivamente utilizados para desinfeccion de aguas (Marimon, 2018, pp.2-3).

Un estudio realizado en Espafia por Mateu del Rio en el 2013, sobre la eliminacion de metales
pesados, produjo una solucion acuosa con el uso de NPMs reformadas. Ademas, determinaron la
capacidad de adsorcion de las NPs con la variedad de polimeros a distintos pH en solucién, la
intensidad de absorcion de iones en funcion del tiempo y la concentracidn se analiz6 isotermas de
adsorcién cinética y termodinamica para entender la forma de actuar de la NP. Con todo esto se pudo
evidenciar que las NPs de FeO son de alta eficiencia en proceso de remocion de metales pesados en
una solucidn acuosa. Por lo tanto, pueden eliminariones metalicos con un limite maximo de absorcion
de pH 5,5 y pueden ser usadas como adsorbente reutilizable.

En el afio 2013 Mateu del Rio en su investigacion aplica NPs para la remocion de Hg en H, 0, donde
la solucion acuosa presentaba niveles altamente tdxicos, generando afectaciones en el ser humano, la
remocidén del metal en el cuerpo humano no es facil. Por tal motivo, el estudio de las NPMs de
FeO combinadas con escuaramidas, fueron adicionadas a viales con H,0 con distintos niveles de
concentraciones de NPs, cualitativamente demostré que con una pequefia concentracion de NPHs,
elimind una gran concentracion de Hg en muestras de 20 ppm de Hg, llegando a la conclusién de que
estas NPs de Fe O son muy eficaces para remover metales pesados que se encuentren en el H,0. De
este modo, genero filtros selectivos que serian aplicados en la eliminacién del Hg en soluciones

acuosas (Del Rio, 2013, p.7).

1.2. Identificacion del Problema

La contaminacion de H,0 con metales pesados es una problematica en la salud por la alta toxicidad

y anomalias que presentan estos elementos al tener contacto directo con el cuerpo humano y el medio
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ambiente. Un caso particular es el Hg, cuya principal fuente de contaminacién es la actividad humana,
su mal manejo en las fabricas, industrias como la mineria, fundicién de metales, elaboracion de carbon
entre otras y sobre todo en la deposicion de residuos, elevan la presencia de este material (Del Rio, 2013,
p.7).

El Hg, al encontrarse en bajas concentraciones, genera una alta dificultad de eliminacién del H,0, y

muchas veces los costos de este tipo de procesos son muy altos. Por este motivo, es importante
efectuar el presente estudio que tiene como objetivo; la sintesis de Fe, 05 para la remocion de Hg en
H,O0, pues se puede considerar distintas cantidades de este elemento y valorar la efectividad de
nanomateriales para su remocion efectiva logrando de este modo evitar directamente una exposicion
innecesaria a este metal. En este estudio se abordara la posibilidad de usar NPMs de FeO como la
Fe, 05 para remover Hg de disoluciones acuosas y ser aplicado en aguas contaminadas por este metal
(Del Rio, 2013, p.14).

Los recursos, como los hidricos disponibles para el consumo humano dia tras dia se ven afectados de
forma antropica, la contaminacion por metales pesados debido a su alta toxicidad capta la atencion de
investigadores debido a la acumulacién en la cadena alimentaria y perpetuacion ambientales. La
toxicidad de estos metales consiste en que, a diferencia de contaminantes orgéanicos, estos no se
biodegradan en compuestos menos perjudiciales, al contrario, se acumulan en el organismo. Por esto,
la acumulacion de estos metales supera los niveles de tolerancia de los organismos creando
afectaciones en la salud como dafio o disminucién de funciones del sistema nervioso central, bajos
niveles de energia, alteraciones en la composicion de la sangre, pulmones, rifiones, el higado y otros
6rganos importantes. Razones por las cuales es importante que esta problematica sea erradicada para
proteger la salud de la poblacion. Recalcando que dos tercios de las aguas residuales generadas en las
ciudades del mundo no son sometidos a ningun tratamiento, las cuales en su mayoria son desechadas
en los rios, lagos y océanos, que al momento de utilizarlas varias de estas aguas demuestran

concentraciones de metales pesados generando la problematica mencionada (Plazas & Garcia, 2020, p.15).

1.3. Justificacion de la Investigacion

Con la realizacion del presente proyecto se busca comprobar cualitativamente la eficacia de NPs de
FeO, especificamente la Fe,05 en la remocidn de Hg de disoluciones acuosas. Se ha comprobado
que con una minima cantidad de este elemento los efectos en la salud, en la poblacion y el medio

ambiente son muy elevados. Ademas, extraer Hg y separarlo del agua (H,0) no es un proceso sencillo
(Del Rio, 2013, p.9).



Por lo antes mencionado, se ha investigado un método quimico para la obtencion de la Fe, 05 que por
sus caracteristicas magnéticas es capaz de capturar y eliminar metales toxicos del H, 0, las NPHs han
demostrado tener una funcionalidad eficaz para asi poder beneficiar a la poblacion y el ecosistema
que es el afectado por estos metales.

Al existir varios métodos quimicos que son aplicados en la sintesis de NPMs y son considerados
procesos complejos por su naturaleza coloidal. Las condiciones experimentales y obtencion de las
NPMs durante el proceso son aspectos muy importantes para tener en cuenta la seleccion del método
adecuado de sintesis, por tal motivo, el estudio de distintos métodos es muy importante, pues permite
conocerlos minuciosamente para determinar el método que brinde las caracteristicas necesarias para
nuestro fin (Del Rio, 2013, p.29).

Ya se ha dicho que la presencia de Hg en el ecosistema genera grandes complicaciones por los
diferentes efectos en la salud que produce en los seres vivos, debido al ser un metal pesado que se
acumula directamente en los tejidos y puede producir enfermedades irreversibles y en el peor de los
casos conlleva a la muerte, por eso es de suma importancia el estudio y su tratamiento adecuado del
mismo.

Un caso muy importante ya que es de consumo humano y puede llegar afectar, es sobre los peces
porque pueden acumular Hg, esto generalmente en estas especies no causa la muerte, por esa razén

el consumo es sin deteccidn del metal y lo peor sin darse cuenta del peligro (Duran, 2008, pp.5-6).

1.4. Objetivos De La Investigacion

1.4.1. General

¢ Sintetizar hematita y caracterizarla, para su posterior aplicacion en la remocion de Mercurio.

1.4.2. Especificos

e Identificar el método méas adecuado para la sintesis de nanoparticulas de hematita.
e Sintetizar hematita a través de un método quimico.

o Caracterizar las nanoparticulas de hematita mediante técnicas dpticas.

o Generar muestras de agua con diferentes concentraciones de mercurio.

¢ Validar el nivel de remocion de mercurio con la aplicacion de las particulas de hematita.



1.5. Marco Conceptual

1.5.1. Sintesis de nanoparticulas magnéticas (NPMs)

Pueden ser utilizados varios métodos quimicos en la sintesis de NPMs. Cuando se habla de NPMs es
un proceso complejo debido a la naturaleza coloidal que presentan las NPs. Se debe analizar sus
condiciones experimentales y la reproducibilidad para poder elegir el método adecuado. Actualmente,
se considera que el método més usado y eficaz para la sintesis de NPs es el MPC, ademas de otros

métodos que a continuacion se detallan:

1.5.1.1. Sintesis clasica por co-precipitacion (MPC)

Esta sintesis presenta un proceso usado para NPs de FeO, consta de tres etapas las cuales son:
precipitacion de precursores, lavado y calcinacién. En la primera etapa se efecta una valoracion
potenciométrica, también se debe construir una curva de voltaje vs el pH, de este modo se encuentra
el punto de equivalencia generada en la curva.

Con las variables obtenidas durante el proceso se realiza el MPC, con Cl;Fe * 6H,0 como precursor,
e NaOH como precipitante, con constante agitacion y con pH 6. Formandose una solucion coloidal, se
puede ensayar con tiempos distintos de reaccion como por ejemplo puede ser de 1,3 y 5 horas, para
poder llegar a una conclusion de cuanto tiempo toma producir Fe,05. Cuando ya se haya obtenido el
producto lo que se debe hacer es lavar por centrifugacion, luego secar la muestra aproximadamente a
60 grados y luego calcinar a diferentes temperaturas como 350, 400, 450 y 500 grados por un tiempo
de dos horas. Para poder caracterizar una muestra obtenida después de que se haya realizado una
sintesis se puede utilizar varias técnicas como DRX, FT-IR, SEM, AFM, UV-vis, con el objetivo de

conocer la distribucién de tamarfio de NP (Berrones & Lascano, 2008, p.91).

1.5.1.2. Método de sintesis hidrotermal a altas temperaturas y alta presion

Las reacciones necesitan de medios acuosos inmersos en los reactores o también se puede en
autoclaves. Cuya presion puede llegar a 2000 psi y la temperatura con la que se trabaja puede ser
hasta los 200 C. Con este proceso se puede deshidratar o hidratar las sales metélicas donde sus
condiciones se efectlen de manera extrema, los 6xidos que se obtienen poseen una solubilidad muy
baja en H,0 y gracias a esto se puede llegar a generar condiciones demasiadas altas de saturacion. Es

de mucha importancia determinar adecuadamente la concentracion, temperatura y el tiempo debido a
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gue estas condiciones permiten controlar la forma y el tamafio de las NPs que se va a obtener con el
método hidrotermal a altas y bajas temperaturas.

Estas NPs al distribuirse generan un aumento su tamafio respecto a la concentracion del precursor de Fe
afiadido durante el proceso. También hay que tener en cuenta que el tiempo de residencia es un factor
que se debe tomar mu yen cuenta para el control del tamafio de las NPs. Cuando el tiempo de

residencia es bajo se puede tener NPs mono dispersas (Del Rio, 2013, p.11).

1.5.1.3. Método Sol-Gel

En la sintesis de dxidos metélicos nanoestructurados el proceso mas adecuado se puede decir que es
el método Sol-Gel. Dicho método para su desempefio se basa en la condensacién e hidroxilacién de
las moléculas. Las propiedades y proceso de este método dependen mucho de la estructura creada en
el proceso de secado de la muestra.

Para este tipo de reacciones se utiliza el H,0 como solvente siendo el més utilizado en el sistema, sin
embargo, también los precursores durante el proceso pueden ser hidrolizados por medio de una base

0 un &cido directamente (Hasany et al., 2013, p.151).

1.5.1.4. Método Polyol

El desempefio de esta tecnologia es prometedor en la formacion y preparacion de NPs altamente
definidas. Se controla su tamafio y se puede utilizar en el campo biomédico. Durante el método la
cinética de precipitacion es controlada pudiendo asi eludir la acumulacion de NPMs, produciendo
NPS definidas y éptimo tamafio.

Las particulas al formarse mediante nucleacién heterogénea, de esta manera conseguimos NPs de Fe
de aproximadamente 100 nm que provienen de Fe(OH), en un compuesto organico.

Disolventes, como el polietileno glicol, posee varias propiedades en los compuestos inorganicos,
faciles de disolver con punto de fusién suficientemente alto, capaz de desarrollarse en un rango de
temperatura cuantioso. La utilizacion de estos disolventes son empleados como estabilizadores y

reductores controlando particulas inorgéanicas, disponiendo la agregacion (Hasany et al., 2013, p.152).

1.5.2. Caracterizacion de nanoparticulas magnéticas

Cuando las NPs ya son sintetizadas, se debe realizar su caracterizacion, para esto existen diversas

técnicas, las cuales destacan: AFM (Microscopia de Fuerza Atomica), SEM (Microscopio Electronico
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de Barrido), Espectroscopia infrarroja por la transformada de Fourier (FT/IR) y de Luz ultravioleta
visible (UV-Visible). Dichas técnicas mencionadas ayudan a reconocer los tamafios de las NPs, de

igual manera la estructura o dispersion de los &tomos que las estan formando (Chamé, 2013, p.50).

1.5.2.1. Microscopia de Fuerza Atémica (AFM)

Este método de caracterizacidn sondea una superficie de una muestra con una punta muy aguda, dicha
punta se encuentra al tope del brazo del cantiléver de 100 a 200 micras de largo. Gracias a la fuerza
que existe entre el borde y la parte superior de la muestra hace que se doble el cantiléver.

Hay un detector que toma la medida de flexién mientras la punta barre y con esto se obtiene un mapa
topografico, se debe tomar en cuenta que estas medidas se pueden aplicar para materiales aislantes,

semiconductores o conductores (Reza et al., 2015, pp.238-239).

1.5.2.2. Microscopio Electrénico de Barrido (SEM)

La técnica, microscopia electrénica de barrido SEM por sus siglas en inglés (Scanning Electron
Microscope), permite conseguir imagenes ampliamente utilizadas en las diferentes investigaciones
ya que posee una alta resolucion en sus imagenes y ademas la capacidad sobre las muestras de analizar
caracteristicas morfoldgicas, quimicas y estructurales. Cabe recalcar que este tipo de técnica brinda
un andlisis composicional, topografico y estructural, por ello su utilizacion es amplia en varios
estudios como en semiconductores, NPs, modificacion de productos comerciales, dispositivos de
juntura, catalisis heterogénea, peliculas delgadas, fotoelectroquimica, porque ayudan a diferentes
necesidades experimentales por medio de sus posibilidades de magnificacidn, resolucién y variantes
que ayuda a ser aplicada en diversas muestras y ambientes segun sea el proposito de estudio.

El equipo SEM toma una imagen de la muestra de estudio, esto quiere decir que detecta la respuesta
del material al momento del impacto de un haz de electrones primarios, sin registrar fotones. Cuando
es impactada la muestra por el haz de electrones con una alta energia, dicha muestra despacha de
forma instantanea una serie de sefiales que son registradas por el equipo en los distintos detectores
del dispositivo, donde cada sefial provee de forma independiente la informacion sobre la composicion,
topografia, e incluso la conductividad eléctrica de la muestra. Cuando se utiliza este equipo y se
requiere la imagen, debe moverse en el plano xy el haz de luz siguiendo su eje (con sistemas dpticos,
antes que impacte el haz de electrones en la muestra) de manera que recorra el area que requiera ser

analizada (Clavijo, 2013, pp.133-134).



1.5.2.3. Espectroscopia FT/IR

La espectroscopia Infrarroja por transformada de Fourier (FT/IR), es un método que al analizar una
muestra biolégica ayuda a la obtencion de la huella dactilar molecular, donde la muestra absorbe la
onda infrarroja de los enlaces tanto quimicos como estructurales de las moléculas, de esta manera
brinda informacion generadas por la biomoléculas denotando sus diferentes estructuras especificas
como lipidos, carbohidratos, proteinas y acidos nucleicos, por medio de una serie de bandas del
equipo, siendo un identificador de grupos funcionales en la region electromagnética , informacion
que promotora del infrarrojo medio. Entre algunas aplicaciones que pueden tener gran avance es en
sistemas bioldgicos, de esta manera incluyen estudios citolégicos, histoldgicos, e incluso microbianos
ya que estos pueden ayudar a diagnosticos clinicos (Mata et al., 2017, p.227).

Esta técnica se utiliza mucho en la industrial como de igual manera en la investigacion cientifica, ya
que es método rapido y factible para medias, utilizadas cominmente en el control de calidad y analisis
dindmicos en las industrias.

La FT/IR sirve para la obtencién del espectro infrarrojo de forma instantanea, se guia por el IR a
mayor rapidez (con todas las longitudes infrarrojas de onda de pista utilizada) por el interferémetro.
Luego de pasar por la muestra el interferograma es quien genera las sefiales obtenidas en el proceso.
La sefial emitida por medio de una transformada de Fourier (FT) da a conocer un espectro semejante

al de la espectrometria infrarroja convencional (IR) también conocida como dispersiva (Velasquez et al.,
2018, p.35).

1.5.2.4. Espectroscopia por luz ultravioleta UV-Visible

La radiacion electromagnética que interacciona con la materia posee una A de igual tamafio 0 menor
que el cuerpo irradiado en las dimensiones por la radiacion. Por esta razén la luz ultravioleta al realizar
la radiacion de la region permite obtener los resultados emitidos de las transiciones electronicas de
las moléculas en el equipo UV-Vis.

Esta espectroscopia es basada la cantidad de radiacion electromagnética durante el analisis de la
muestra, el cual debe transmitir o absorber la muestra en relaciéon de la cantidad de sustancia en el
equipo. Las técnicas que son basadas en absorcion establecen que cuando la radiacién esta incidiendo
directamente sobre la muestra, la radiacidn que esta produce en el proceso es una absorcion parcial,
lo que esto genera en la muestra una transicion entre los niveles de energia que emite la sustancia
durante su analisis en el: a&omo, ion o molécula, X, pasando al estado X*, demostrando una

excitacion, la radiacion restante es transmitida a su fuente, De esta manera varias muestras se pueden
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relacionar la cantidad de especie activa encontradas durante el analisis en la muestra (Sanchez, 2016,
pp.31-33).

1.5.3. Nanoparticulas de 6xido de hierro

Dentro de las NPs de FeO existe una gran variedad, las cuales se destacan la magnetita (Fe30,),
hematita (Fe,03), goethita (FeOOH). Algunas de estas tienen una gran superficie que permiten
gracias a su funcionalidad hacer productos biocompatibles. Esto se debe por su baja toxicidad y
también por ser tolerables al consumo humano e incluso tienen una gran demanda de aplicacion en
las distintas &reas por ejemplo medicina, medio ambiente, biotecnologia, entre otras. Las NPMs sirven
en la inmovilizacién como un soporte de varias moléculas como en proteinas, fragmentos de ADN Y
enzimas.

En la mayoria de los compuestos el Fe se encuentran en estado trivalente, de igual manera los FeO
son cristalinos, las estructuras y los grados de orden de dichos cristales son variables y dependen de
las condiciones para la formacion del cristal. También varias propiedades fisicas y quimicas son
diferentes con respecto al tamafio y forma de la particula y desde el mismo modo el grado de
hidratacion.

Tienen comportamiento anfotero y esto es un aspecto importante, debido a que permiten una
transferencia de protones en la capa determinante del potencial y consistente en una superficie de

grupos (Gregorio et al., 2012, pp.399-400).

1.5.4. Hematita

La Fe,03; es un FeO, compuesto presente en la naturaleza, siendo facilmente sintetizado en el
laboratorio. Presente en diferentes compartimentos del sistema global: biosfera, pirdsfera, atmosfera,
hidrosfera y litosfera, la formacion de dxidos de Fe3* predominan en las rocas magmaticas que
contienen Fe, O y OH. En la mayoria de compuestos el Fe esta en el estado trivalente donde su

principal caracteristica es su alta estabilidad en los 6xidos de Fe3* y su actividad catalitica (Zevallos &
Flores, 2015, pp.13-14).
Al ser un FeO estable su formula es la siguiente: Formula: Fe, 05, elementos enumerados: Fe, O

impurezas comunes: Ti, Al, Mn, H20 (warr, 2021, p.291).
La estructura de la Fe, 05 se asemeja a un conjunto de matrices de iones de O apilados, donde sus
planos de aniones son paralelas, llenandose con iones Fe*3formando de esta manera distintas clases

de anillos (zevallos & Flores, 2015, pp.13-14).
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Es un mineral denso y duro, importante por su alto contenido en Fe. Se presenta en varios habitos:
los cristales gris acero y las variedades de grano grueso con un brillo metalico brillante conocido
como hematites especulares de forma delgadas y escamosa que forman Fe, 05 micéceas; en forma de
pétalos se llaman rosas de Fe, También presentandose como cristales romboédricos negros que puede
tener un deslustre iridiscente. La forma suave, de grano fino y terrosa de la Fe, 05 se utiliza como
pigmento.

Su color caracteristico es negro o gris plateado, marrén a marrén rojizo o rojo. Hay varias variedades.
Entre ellos; mineral de rifidn, martita, rosa de Fe. Existen diferentes formas, sin embargo, todas ellas

presentan una linea roja (Meijer & Rossi, 2021, p.2).

1.5.4.1. Aplicaciones de la hematita

La Fe, 05 posee importantes aplicaciones a nivel industrial, este material se utiliza como materia
prima en las diferentes industrias de acero y del Fe porque se puede tener Fe puro, acero y aleaciones
de diferentes tipos. Este FeO como polvo muy fino es utilizado en joyerias como abrasivo para el
pulido e incluso también en la industria de los cosméticos.

Se ha encontrado diferentes aplicaciones con las NPs en el campo de la biomedicina, nano catélisis,
nano-dieléctricos, biosensores, cerdmicos y también por las NPHSs se ha producido materiales para la

descomposicién del H,O mediante energia solar (Aguaiza & Aldas, 2014, p.1).

1.5.5. Metales pesados

Estos metales son altamente toxicos y peligrosos en la salud y ambientalmente, las caracteristicas que
poseen estos metales como persistencia, biotransformacidn, elevada toxicidad y bioacumulacion lo
cual hace que se encuentren disperso en el ecosistema por mucho tiempo, debido a que su degradacion
de manera natural es muy complicada esto debido a que los metales pesados poseen un alto peso
atomico y elevada toxicidad y sin importar esta caracteristica son empleados en la industria como el
Cd, Pb, Cu, Ni y Hg que al estar bajas concentraciones al igual son nocivos para la flora y fauna.

Son emitidos por varias fuentes, la mayoria de estos metales pesados son provenientes de la capa
terrestre y son aplicados en varios procesos industriales, convirtiéndose en una de las indispensables
materias primas para las industrias, encontrandose en la industria del galvanizado, la pintura, la
mineria, la plomeria y el arreglo en baterias. Por tal motivo, se analiza la reproductividad y
manipulacién directa existente entre las intoxicaciones que son generados por dichos metales pesados

en la poblacion.
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A pesar de encontrarse en la corteza terrestre, la industria y estudios ha generado que existan de
manera artificial que, de forma natural, pues varios procesos y material son generados hoy en dia,
siendo asi una fuente de explotacién exponencial a nivel mundial. EI generador de una gran cantidad
de metales toxicos es efectuado por la incineracidn de residuos causando afectaciones ambientales en

el suelo, aire y H,0 (Rodriguez, 2017, pp.1-2).

1.5.5.1. Mercurio

El Hg, elemento quimico con un nimero atémico 80 y simbologia Hg, se utiliza en la mineria como
método de explotacion en la extraccion de oro, cobre y plata, también utilizado en la fundicién
primaria y secundaria de industrias metalicas, elaboracién de coque, carbén, industria de clorososa
combustion de combustible, en carbon en la generacidn de electricidad, biolégicos infecciosos y
eliminacion por incineracion de residuos peligrosos, un claro ejemplo es la cremacién de cuerpos
humanos con amalgama provocado que el Hg se esparza en la atmésfera y suelo segln el tamafio de
las particulas, esto ocurre de igual manera cuando se produce la incineracion de desechos peligrosos
hospitalarios y electronicos, ruptura de instrumentos que lo contengan como: barémetros vy
termometros. Ademas, la incineracion de desechos domésticos, celdas de Hg para la elaboracion de

cloroy los metales no ferrosos (Rodriguez, 2017, pp.2-6).

1.5.5.2. Remocién del mercurio

El método de adsorcion en fase liquida es un fendmeno complicado ya que tanto los solutos y
solventes se esfuerzan por la superficie del absorbente. La adsorcién de un soluto depende de su
tamafio molecular y también de propiedades quimicas.

La certeza con que un contaminante es atrapado por la superficie de un sélido siempre dependera de
la carga de la especie quimica en que el contaminante se encuentra en solucion e incluso de la carga
neta de la superficie del adsorbente, y esto dependiendo del pH. Se tiene que determinar las mejores
condiciones para la adsorcién de un contaminante y para todos son diferentes.

Se debe tomar en cuenta que si las condiciones de pH del efluente no se puede modificar
(normalmente esto sucede cuando se trabaja en grandes volumenes de fluido), la captacion del
contaminante se logra mejorar por las diferentes modificaciones de la superficie del adsorbente con
diferentes adecuados tratamientos y cuando se modifica el pH de la fase fluida ayuda a mucho para

la adsorcion (Silva et al., 2008, p.2).
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CAPITULO II

2. MARCO METODOLOGICO

2.1. Hipotesis y especificacion de las variables

2.1.1. General

o La sintesis y caracterizacion de hematita permite remover mercurio de muestras de agua.

2.1.2. Especificas

o Mediante bibliografia se logra identificar el método méas adecuado para la sintesis de hematita.

e La aplicacion de un método quimico permite sintetizar nanoparticulas de hematita.

¢ Con la aplicacidn de técnicas Opticas se podra caracterizar de nanoparticulas de hematita.

o Se generaran muestras de agua con distintas concentraciones de mercurio.

¢ La remocién aplicada con nanoparticulas de hematita permitird validar los niveles de mercurio.

2.2. ldentificacién de Variables

2.2.1. Variables dependientes

e Concentracion de las NPHs.

¢ Tiempo de contacto.

2.2.2. Variable independiente

e Concentracién de Hg en el H,0
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2.3. Operacionalizacién de las variables

Tabla 1-2: Operacionalizacién de variables

Hg en H,O0.

trabajar.

) Tipo de L ) L ] Instrumento de
Variable ) Definicion Operacional | Categorizacion | Indicadores o Valor
Variable medicion
Concentracion de ) Concentracion aplicacion a
Dependiente . - mg Balanza analitica 15-20-30
NPHs. la parte de nanomateriales.
Dimension fisica que
Tiempo de contacto| Dependiente representa la sucesién de - min Crondémetro 10-30
estados.
» Cantidad de Hg de la
Concentracion de ) )
Independiente | muestra madre que se va a - mL Pipeta 50mL

Realizado por: Paredes, G; Vacacela, E. 2022.
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2.4. Matriz de consistencia

Tabla 2-2: Matriz de consistencia aspectos generales

ASPECTOS GENERALES

PROBLEMA GENERAL OBJETIVO GENERAL HIPOTESIS GENERAL

La contaminacion de H,O por Hg a causa de la actividad | )
Sintetizar Fe,03; y caracterizarla,

humana o industrias como la mineria, funcion de metales, ) L La sintesis y caracterizacion de Fe,0;
para su posterior aplicacion en la

etc. Conllevando a sintetizar y caracterizar Fe, 05 para B permite remover Hg de muestras de H, 0.
remocion de Hg.

remover Hg de aguas contaminadas.

ASPECTOS ESPECIFICOS

. VARIABLES DE TECNICAS DE
PROBLEMAS OBJETIVOS HIPOTESIS , ,
. . . LAS HIPOTESIS RECOLECCION DE
ESPECIFICOS ESPECIFICOS ESPECIFICAS ,
ESPECIFICAS DATOS
Mediante bibliografia se
La existencia de varios logra identificar el
métodos en los cuales método méas adecuado
) ) Identificar el método méas ) )
intervienen costos .| paralasintesis de Fe,03. | Métodos para sintesis de L
adecuado para la sintesis Estudios bibliograficos.
elevados y aparatos que NPs.
de NPHs.
no se encuentran a
disposicion.
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La obtencion de un FeO
que permita remover la
mayor cantidad posible
de Hg de H,0
contaminadas por este
metal.

Mediante un método

Sintetizar Fe, 05 a través

de un método quimico.

La aplicacion de un

sintetizar NPHs.

método quimico permite

Concentracion de NPs de
FeO.

Métodos para medir

concentracion y tiempo.

caracterizar las NPs de
Fe, 03 para su presta
utilizacién en la
investigacion.

Obtener muestras de

Caracterizar las NPHs
mediante técnicas

Opticas.

Con la aplicacién de
técnicas dpticas se podra

caracterizar NPHs.

Valoracion de NPs de
FeO.

Métodos de

caracterizacion optica.

aguas contaminadas con

Hg para poder evidencias

la factibilidad de las
NPHSs.

Generar muestras de H,0
con diferentes

concentraciones de Hg.

Se generaran muestras de
H, 0 con distintas

concentraciones de Hg.

Cantidad de la muestra
de Hg.

Métodos de medicién

Volumétricas.

La efectividad de la
sintesis y la
caracterizacion de las
NPHs para aplicarlaen la

remocién del Hg.

Validar el nivel de
remocién de Hg con la

aplicacién de las NPHs.

Realizado por: Paredes, G; Vacacela, E. 2022.

La remocidn aplicada
con NPHSs permitira

validar los niveles de Hg.

Efectividad de las NPs de
FeO en la remocién del
Hg.

Métodos de sintesis,
caracterizacion y

valoracion.
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2.5. Tipo y Disefio de Investigacion

2.5.1. Método experimental

El disefio del trabajo de investigacion es experimental, se van obteniendo datos en las pruebas fisico-
quimicas, en la pirolisis y activacion. Y se comparan los resultados con resultados obtenidos de las
pruebas espectro métricas que se aplican al final de la experimentacion.

La presente investigacion, debido a que, al variar la concentracion del H,O contaminada con Hg,
aumenta o disminuye el tamafio y cantidad de las NPs sintetizadas de Fe, 0. De tal manera el disefio
de investigacion a realizarse es experimental o de laboratorio.

El desarrollo experimental se llevo a cabo en tres etapas las cuales consistiran en la preparacion de la
muestra que contenia una concentracion determinada de Hg luego se llevara a cabo la sintesis de NPs
de Hg las mismas que interactuaran directamente con la muestra contaminada de Hg una vez realizado
este procedimiento se deberd caracterizar las NPs de Fe,0; mediante métodos épticos para la
determinacion de la efectividad de las NPs directamente en el H,O contaminada por Hg.

Para este disefio se realiz6 un andlisis Factorial con la muestra madre (MM), con tres variables de
concentracion de NPs sintetizadas (CH1), (CH2), Y (CH3) que interactuaran en dos tiempos (T1) Y

(T2) EL cual se encuentra estructurado de la siguiente manera:

Tabla 3-2: Disefio Experimental - Muestra: concentracion de Hg

[CH] [CH] [CH]
Hg T1 T2 T1 T2 T1 T2
MM M1-T1- | M1-T2- M2-T1- M2-T2- M3-T1- M3-T2-
[CH] [CH] [CH] [CH] [CH] [CH]

Realizado por: Paredes, G; Vacacela, E. 2022.

Donde:

MM: Muestra de Concentracion de Hg.
[CH]: Concentracién de NPHs.

T: Tiempo de emulsidn.
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2.5.2. Disefio experimental de la investigacion

2.5.2.1. Descripcion de los materiales equipos y reactivos

Tabla 4-2: Compuestos y Reactivos

1. Hidréxido de Sodio

2. Cloruro Férrico-Hexahidratado

e Formula; NaOH
e Masa molar: 39.98 g/mol
e Casa comercial: J.T. BAKER

e Formula: FeCl;*6H,0
e Masa molar: 270.19 g/mol
e Casa comercial: J.T. BAKER

3. Nitrato de Hg

e Formula: Hg(NO3),
o Masa molar: 324.7 g/mol
e Casa comercial: A.P. CHEMICAL

Formula: C1gH340,
Masa molar: 283.47 g/mol
Casa comercial: H.T. SNACK

5. Agua destilada

e Férmula: H,0
e Masa molar: 18.02 g/mol

e Casa comercial: Baterias Ecuador

Realizado por: Paredes, G; Vacacela, E. 2022.
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Tabla 5-2: Materiales

1. Vasos de precipitacion de 100 y 150

mL
2. Vidrio reloj
3. Espatula

4. Pipetasde 1y 10 mL

5. Probeta de 10 mL

6. Piseta

7. Perade succion
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8. Termdémetro

9. Varilla de agitacion

10. Tubos falcon de centrifuga de 50 mL

11. Balones de aforo de 100 y 250 mL

12. Balén de destilacion 1000 mL

Realizado por: Paredes, G; Vacacela, E. 2022.
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Tabla 6-2: Equipos

1. Agitador-Calentador magnético

2. [Espectrofotémetro FT-IR

Marca: Fisher Scientific

Modelo: C1928150310708H
Temperatura maxima: 300 °C

Peso Méaximo: 2 L

Velocidad Maxima: 2500 rpm
Dimensiones: 21 x 13.3 x 11.1cm
Caracteristicas:

Control de velocidad anal6gico
variable de 250 a 2500rpm

Agita hasta 2L de H_2 O

La placa superior de acero inoxidable
recubierta de porcelana resiste acidos y

base

e Marca: JASCO

e Modelo: FT/IR-4100

e Resolucion maxima: 0.9 cm*

e Software de anélisis: Spectra Manager

e Caracteristicas:

e Extension de numero de onda

e Escaneo rapido 10 exploraciones por
segundo

e Reconocimiento 1Q: reconoce
automaticamente el accesorio de

muestreo

3. Espectrofotometro UV

4. Microscopio electronico de barrido
(SEM)

Marca: Thermo Scientific

Modelo: G10s UV- VIS

Rango de Longitudes de Onda: 190-
1100 nm

Lampara: Xen6n de alta intensidad

A

'1‘%’5‘“‘

a2

S

\
=

e Marca: JEOL

e Modelo: JSSM-IT500HR

e Software de Anlisis: Deben
Chamberscope/
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Caracteristicas:

Acelera los barridos de longitud de
onda con velocidades de barrido de
hasta 3600 nm/min

Adquisicién de datos UV

Uso de optica de doble haz para una

exactitud fotométrica superior

Resolucién maxima

Caracteristicas:

Tiene sistema de cafiones de
electrones de alto brillo

Imagenes sorprendentes de alta
resolucion

Una alta sensibilidad y un analisis de
alta resolucion espacial a

velocidades alin mas rapidas

5. Sorbona

6. Estufa

Marca: BIOBASE

Modelo: FH1000(X)

Dimensiones de Operacién(mm):
880*730*745

Caracteristicas:

Filtro de carbdn activado

Soplador: ventilador centrifugo
incorporado con velocidad ajustable
Tablero fisicoquimico resistente a

quimicos solidos

| =¥ 2.

Marca: ESCO

Modelo: OFA-54-8

Temperatura Maxima: 300°C / 500°F
Volumen: 54 L

Caracteristicas:

Multiples sistemas redundantes de
proteccion contra sobre temperatura.
Proteccion electronica contra sobre
temperatura integrada en el
microprocesador.

Proteccion de sobre temperatura
mecanica redundante, ajustable desde
la parte delantera, independiente del

microprocesador.
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8. pH metro

7. Mufla

Marca: THERMO SCIENTIFIC
Modelo: FB1410M

Capacidad: 2.1 L

Rango de temperatura: 100° a 1100°C
Caracteristicas:

Calentamiento rapido y excelente
eficiencia energética

La pantalla dual muestra la
temperatura real y el punto de ajuste
La puerta desplegable se dobla como

un estante para cargar y descargar

Marca: HANNA INSTRUMENTS
Modelo: HI4221

Rango: -20.0 a 120°C

Memoria: 5000 registros
Caracteristicas:

Posee calibracién de pH fija
Compensacion de temperatura
manual o automatica

Control de la condicion y el tiempo
de respuesta del electrodo

Electrodo con cuerpo de vidrio

9. Conductimetro

10. Espectrémetro de absorcion atomica

Marca: PH MONITOR

Modelo: P460-TW
Caracteristicas:

Ajuste automatico de la memoria
intermedia

DC24V controlador de dos hilos
Salida de 4-20 mA con DC24V

Marca: THERMO SCIENTIFIC
Modelo: ICE-3300

Caracteristicas:

Capacidad de deteccion de ultra-
trazas en partes-por-billén del sistema
horno de grafito dedicado.
Monocromadores auto calibrados y

lamparas auto alineadas ofrecen un
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sencillo setup 6ptico y una 6ptima
transmision de luz en los sistemas

llama dedicados.

11. Balanza electroénica

e Marca: OHAUS

e Modelo: Explorer EX623

e Precision: #0.1 mg

e C(Capacidad: 620g*0.001 g

e Software de Analisis: Ingeniosuly Practical | ‘ (
e (alibracién interna automatica
e Sensores IR para activar la luz y para tara la balanza - —
e Pantalla digital tactil

e Variabilidad de unidades métricas

Realizado por: Paredes, G; Vacacela, E. 2022.

2.6. Unidad de Andlisis

Muestras de H, 0 con concentracion determinada de Hg generada en el laboratorio.

2.7. Poblacién de estudio

Alrededor de 150 mL de H,0 contaminada con Hg formadas en el laboratorio tratando de simular

muestras naturales de contaminacion de esta naturaleza.
2.8. Tamarfio de muestra
Durante la investigacion se trabajé con 1 g de NPHs para cada muestra seleccionada de H,0 a

concentraciones de 15, 20, 30 ppm de Hg.
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2.9. Seleccion de muestra

Selecc_loln de Sintesis de Generacion de
materiales y nanoparticulas muestras de aguas
reactivos. contaminadas con Hg.

\ 2

Aplicacion de NPs de

Valoracion de Hg Remocion del (Hg) h i
Ao ematita en las muestras de
presente en las . identificado en las . agua con diferentes tiempos

muestras finales. muestras de agua. de contacto y concentracion.

\ J

\. J

Grafico 1-2: Esquema de sintesis de NPHs y remocién de Hg
Realizado por: Paredes, G; Vacacela, E. 2022.

2.10. Localizacion del Trabajo de Integracion Curricular

Las pruebas de la materia prima y se llevaron a cabo en el laboratorio de Investigacion de la facultad
de Ciencias De la Escuela Superior politécnica del Chimborazo de la ciudad de Riobamba cuyas
coordenadas son 78°40 20” que se encuentra ubicada en la panamericana Sur Km 1 Y; via a una altura

de 2815msnm.

N CafeterialDe Ciencias

Figura 1-2: Localizacion del laboratorio de investigacion en la ESPOCH
Realizado por: Paredes, G; Vacacela, E. 2022.
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2.11. Técnicas de recoleccion de datos

2.11.1. Esterilizacion de materiales

El primer paso fue lavar los materiales con jabdn, cepillo y H,0, se enjuagé con H,O destilada y
después se puso en la estufa. Luego, nuevamente se lavé con H,0 extra pura y H,O destilada para
evitar la contaminacion en los materiales y que no se afecte la sintesis de NPs.

Se realizé una mezcla de H,0 y jabdn para poder lavar todos los materiales que se utilizd, donde es
sumergido el cepillo tratando de formar abundante espuma con el objetivo de esterilizar el material
en las bordes y esquinas. Luego del lavado se coloco en la estufa a 70°C aproximadamente 25
minutos, por ultimo, se colocé una franela extendida que estaba limpia y seca para poner los

materiales después que estén esterilizados.

2.11.2. Sintesis de nanoparticulas

Se realiz6 una revision de la bibliografia en la cual se identificara diferentes métodos seleccionando
el método méas adecuado seguin los materiales y equipos que se tengan disponibles.
Para la sintesis de los FeO existen varios métodos quimicos por las cuales se obtendran NPHSs, donde

seran utilizadas a fin de la investigacion.

2.11.3. Método de Sintesis de nanoparticulas de Hematita

Se realiz6 una revision de bibliografia en la cual se identifico el método més adecuado segun los
materiales y equipos que se tengan disponibles. En la sintesis de los FeO se realizé por medio del
MPC.

2.11.3.1. Precipitacion controlada
El MPC permite controlar las diferentes etapas de la sintesis modificando el pH del sistema,
evaluando el potencial y registrando la conductividad, especificamente consta de 3 etapas: la primera

etapa de precipitacion, la segunda un proceso de lavado y la tercera un tratamiento térmico

permitiendo obtener NPHs.
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En la primera etapa durante la sintesis, se utiliz6 como precursor el Cl;Fe * 6H,0 a 1M y como
precipitante el NaOH a 6M, se titul6 mediante goteo, 300 mL de solucion de Cl;Fe * 6H,0 con una
solucion de NaOH hasta alcanzar un valor en el pH de 6. Esto se obtuvo con la ayuda de un pH metro
marca Jenway que se utilizaba después de afiadir el valorante durante la titulacion hasta alcanzar el
pH de trabajo 6.

El tiempo de reaccidn de la disolucion coloidal fue de 8 horas a temperatura de ebullicion.

Figura 2-2: Precipitacion controlada
Realizado por: Paredes, G; Vacacela, E. 2022.

En la segunda etapa se procedi6 a eliminar los subproductos de las NPs mediante lavados utilizando
H, 0 destilada, el proceso se realizd por centrifugacion para separar las fases solida y acuosa. Para
determinar la cantidad de lavados se utiliz6 un conductimetro el cual proporcionaba el valor
conductimetro de la fase acuosa denotando que con 3 lavados se obtuvo un valor de conductividad

semejante al valor del H,O destilada también conocida como purificacion quimica.
2.11.3.2. Purificacién quimica

Los métodos de purificacién quimica se utilizaron para obtener muestras mas limpias y eliminar las
trazas de productos quimicos entre ellos, elementos 0 compuestos que generen contaminacion en
nuestro producto. Este método se utiliza simultdneamente como se describe a continuacion.

Se coloco H,0 destilada dentro de los tubos de centrifuga hasta homogenizarla y permitir que las
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NPHSs adheridas en la pared del tubo, por efecto realizado del campo magnético, formen una sola
mezcla. Luego de esto, se mezcl6 el precipitado para remover las NPs del fondo para que puedan
liberarse de los restos sobrantes y, con ayuda de un imén de neodimio se retira toda el H,O destilada
y restos quimicos presentes en las NPs. En este punto se realiza nuevamente el paso 1,2 y 3 hasta
obtener una muestra mas pura. Finalmente se repite este procedimiento hasta que nuestro

sobrenadante no denote turbidez.

Figura 3-2: Muestras de NPHSs en dos fases
Realizado por: Paredes, G; Vacacela, E. 2022.

En la tercera etapa, el sélido himedo obtenido se lo secé por medio de una estufa, en una temperatura
de 60 °C por 48 horas, al obtener el producto seco se triturd en un mortero y posterior a eso, se calcind

en una mufla a 500 °C durante 2 horas, obteniendo Fe, 05 sin contaminantes.

Figura 4-2: Obtencion de la Fe;O3

Realizado por: Paredes, G; Vacacela, E. 2022.
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Obteniendo el producto final y observar el color caracteristico de la Fe, 0 (rojo pardo), este resultado

se sometid a procesos de caracterizacion.

2.11.4. Técnicas de caracterizaciéon de las NPs de Hematita

Son técnicas que, que permiten analizar la composicion quimica, tamafio, forma de las muestras,
siendo esto de naturaleza cuantitativa o cualitativa. Las técnicas aplicadas se mencionan a

continuacion.

2.11.4.1. Espectroscopia IR

Para realizar la técnica de caracterizacion denominada espectroscopia IR, luego de una previa
calibracion del equipo, se colocd aproximadamente 3 gotas de solucidn de NPHs en el porta muestra
del equipo (espectroscopio modelo FT/IR-4100), éstas fueron tomadas con la ayuda de una pipeta
Pasteur. Luego se alined y asegurd el cristal para que durante el analisis todo el rango de luz pueda
atravesar sin ninguna interferencia la solucion de las NPs.

Realizdndose la absorbancia de energia en el equipo, por medio de vibraciones directas en los enlaces
de cada molécula, las cuales es importante analizar y realizar correcciones en los espectros a través
del software propio de equipo (Spectra Manager) y realizar asi la lectura y procesamiento del analisis,

comparando con espectros encontrados en investigaciones para determinar el resultado.

Figura 5-2: Absorbancia

Realizado por: Paredes, G; Vacacela, E. 2022.
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2.11.4.2. Espectroscopia UV

Para esta técnica se utiliz6 el equipo espectrofotometro Thermo Electron, modelo Helios B UV-
Visible que permitié efectuar el analisis en las muestras, las cuales fueron diluidas con la utilizacion
de agua destilada. Mediante la ayuda de una celda de cuarzo, se realizd un andlisis de la muestra
madre creando un Background que se convierte en un espectro linea base, posteriormente se realiz6
las titulaciones.

En este proceso se colocd una cantidad NPs en polvo previamente sometidas en H,O destilada y
secadas en la estufa a 60 °C.

Luego se corrieron los barridos tomando como limite inferior 750nm en longitud de onda vs
absorbancia 0.182 Abs, se sac6 el espectro en el software THERMO con los datos de absorbancia
contra longitud de onda, se analizaron los datos y se estudio resultados tomando en cuenta lo analisis

en trabajos bibliograficos.

Figura 6-2: Espectroscopia UV

Realizado por: Paredes, G; Vacacela, E. 2022.

2.11.4.3. Microscopia Electronica de Barrido (SEM)

Se realizo la observacion y caracterizacién de las NPs en el equipo SEM, Es necesario obtener
muestras completamente secas. Para ello, se utiliz6 la estufa SNOL, a 70°C. Para la realizacién del
proceso se colocd una gota de NPHSs en un porta muestras de vidrio. Luego de un tiempo de 10 min
de meterlo en la estufa se extrajo el porta muestra y se procedio a raspar la muestra. Se colocd el
polvo de NPs en una cinta doble faz completamente oscura, permitiendo no ser refaccionada la
muestra, luego se coloc6é de manera correcta en el porta muestra del equipo SEM, una vez listas se
procedio a realizar el andlisis fisico y quimico de las NPs.

En el SEM se realiz6 analisis estructurales y quimicos, de la muestra de NPHs.
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Figura 7-2: Empleo de microscopio de barrido

Realizado por: Paredes, G; Vacacela, E. 2022.

2.11.5. Generacidn de las muestras contaminadas con Hg, para su remocion con NPHs

2.11.5.1. Generacion de muestra de aguas contaminadas con Hg

A partir de la bibliografia se identificé el nivel de Hg adecuado para generar una muestra con un
elevado nivel de contaminacion, para ello se utilizd materiales de laboratorio como pipetas, balanzas
analiticas entre otros materiales, generando parametros que demuestren que el método de sintesis
MPC para las NPHs fue correcto.

Para realizar la generacion de la muestra se debe usar un solo material para su uso, evitando la
contaminacién con Hg a otros materiales, no disponiendo de material de uso especifico, se debe
realizar la utilizacion HNO; al 8% durante un tiempo de 3 horas.

Con ayuda del material sin contaminantes de Hg, se realiz6 de manera segura la preparacion de
disoluciones de H,0 contaminada con Hg?* Hg?*. Para ello se prepar6 una disolucién madre de H,0
contaminada de Hg?*a una concentracion 90 ppm, generada a partir 4,5 mg de Hg(NO3), en 50 mL
de H,O0. Posteriormente de generar la muestra madre, se cogen los 50 mL de la disolucién madre y
fue diluida en un balén de aforo de 150 mL obteniendo una disolucidn a una concentracion de 30
ppm de Hg2+. Continuamente se preparo dos disoluciones en valones de aforo de 50 mL a diferentes
concentraciones de Hg2*. Denotadas en la tabla 7-2 resumiendo las disoluciones que fueron

preparadas a diferentes concentraciones de Hg?* :
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Tabla 7-2: Disoluciones de Hg?* preparadas.

Vial mL de disolucion 30 ppm Hg*? mL de H,0 [Hg2*] (ppm)
1 25,00 25,00 15
2 33,33 16,67 20
3 50,00 0,00 30

Realizado por: Paredes, G; Vacacela, E. 2022
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CAPITULO Il

3. MARCO DE RESULTADOS Y DISCUSION DE RESULTADOS

3.1. Resultados
3.1.1. Determinacion del tiempo minimo de reaccion para la sintesis NPHs por el MPC

El grafico 1-3 representa la curva de valoracion potenciométrica obtenida durante la titulacion,
determinando el punto de equivalencia para el sistema, dando como resultado un pH igual a 6,
obtenidos por medio de los calculos de una primera y segunda derivada para la realizacion de una
curva de valoracion. El gréafico 1-3 demostro distinguir 4 regiones las cuales limitan los valores del
pH segln los tamafios de las NPHs.
En su primera regién se observa que los iones OH generan un gran consumo, producido por la
solucion precursora en reaccion, debido a su caracteristica acida, donde constantemente durante toda
la reaccion los complejos se disuelven.
La segunda region demuestra que el consumo de iones OH sigue siendo muy alta, por lo cual pH casi
no varia. Esto se debe a que los complejos idnicos se agrupan y crean conglomerados llamados
embriones. Luego, la siguiente etapa evidencia un decrecimiento embrionario, se efectla un bajo
consumo de oxidrilos y el pH comienza a subir. Esta regidn se caracteriza por formar embriones
estables y tener el pH adecuado, donde se efectua la precipitacion.
Finalmente, se aprecia en la cuarta region un consumo menor de los iones OH y la disolucion formada
durante el proceso alcanza lentamente la saturacion deseada, formandose un gel espeso, debido a que

los nucleos se agrupan formando 6xidos férricos hidratados.

pH
14,00

oo o oo
o *

Piimera Segunda
Region Region Reglon

Cuarta

12,00
Region

10.00

8,00

10.00 15.00 20.00 25.00 30.0¢

mL NaOH anadido

Graéfico 1-3: Tiempo minimo de reaccién
Realizado por: Paredes, G; Vacacela, E. 2022.
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En investigaciones sobre sintesis de NPHSs el pH de trabajo al cudl se manejaba variaba de 5 a 7
(Rodriguez, 2001, p.175). En base a esta informacion es obtenido el punto de equivalencia deseado, la

sintesis de las NPHs se trabajé con un pH de 6.

3.1.2. Conductividad del H2O de los lavados

Se realiz6 pruebas de conductividad desde el primer lavado de las NPs con H, O destilada, obteniendo
el valor de 61,1 mS/cm en el primer lavado, siendo un valor muy elevado al valor del agua destilada
con 0.004 mS/cm, se realizé un segundo lavado y al medir la conductividad de la fase acuosa su
conductividad es de 10,2 mS/cm, demostrando un descenso en el valor de conductividad con un 85%
menos que el primer lavado, por lo que se realizé un tercer lavado alcanzando un valor de 1,0 mS/cm;
tres lavados sucesivos provocaron un diminucion de un 98% de las trazas y contaminantes de las NPs

en su concentracion inicial.

o

Figura 1-3: a) Conductividad del primer lavado;

b) Conductividad del tercer lavado
Realizado por: Paredes, G; Vacacela, E. 2022.

En el Grafico 2-3 se presenta los valores de las pruebas de conductividad efectuadas de la fase acuosa
generada posteriormente de cada lavado de las NPs. Luego que se realiz6 el primer lavado, el valor
de conductividad generado corresponde a 61,1 mS/cm, el segundo corresponde a 10,2mS/cm vy el
tercer lavado a 1,0 mS/cm, el Gltimo bloque corresponde al valor del H,O destilada para realizar la

comparacion.
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Grafico 2-3: Conductividad de los lavados

Realizado por: Paredes, G; Vacacela, E. 2022.

Estudios bibliograficos sefialan que no es posible eliminar el 100 % del NaCl, debido a que cantidades
de iones quedan absorbidos en el producto obtenido. Tras eliminar por arriba del 95% de los
subproductos, se evidencio que con 3 lavados son suficientes para obtener un buen producto (Berrones
& Lascano, 2008, pp.91-95).

3.1.3. Resultados de la Sintesis de NPMs en Espectroscopia FT/IR
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Gréfico 3-3: Conductividad del H,O de los lavados

Realizado por: Paredes, G; Vacacela, E. 2022.
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El Gréfico 3-3, se muestra la generacion de un espectro propio procedente de la formacion de NPHs,
se logré observar bandas de absorcion que son caracteristicas de los grupos funcionales comunes
indicando la existencia de los enlaces como: la banda 3600 a 300 cm ™! y en la banda 1640 cm ™1 ,que
se atribuye a los enlaces del grupo hidroxilo (O-H) absorbida del ambiente por el KBr; la banda de
3000 a 2950.41 cm™~! y 1550 a 1450 cm™?, conjunto de enlaces correspondientes a las caracteristicas
del alargamiento antisimétrico, carbono-hidrogeno (C-H), las bandas correspondientes a 1384, 1260,
880 y 617 cm™! que atribuyen a ferrihidrita y 700 a 500 cm™!, correspondiente a magnetita y
finalmente se logra la obtencion de Fe,05 en entre la bandas de 570 a 474 cm™?, verificando la
presencia de Fe,0; como se aprecia en el grafico y dicho resultado se le da veracidad

bibliograficamente (Nava, 2016, p.24).

3.1.4. Resultados de la Sintesis de NPMs en Espectroscopia UV-Vis
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Gréfico 4-3: Sintesis de NPMs en Espectroscopia UV-Vis

Realizado por: Paredes, G; Vacacela, E. 2022.

El espectro de las NPs en el UV-Vis se obtuvo después del proceso de recocido que se muestra en el
gréafico 4-3. Se puede observar que las NPHs absorbe luz de aproximadamente en la banda de 300 a
550 nm con un pico relevante de absorcion de 200 a 300 nm, que correspondiente a la regién UV-
Vis. En la parte visible las NPHs, absorbe de 370 a 550 nm, donde se realiza la absorcién de luz azul

y violeta. El rango de absorcion denotado en el UV-Vis en el espectro se encontro a 371,35nm, que
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corresponde a la luz violeta, ademas, se encontrd otro pico a 271,85nm. La alta absorcién en el UV-
Vis, proviene de la transferencia de carga de 0,- 2p a Fe3* 3d, asi en la menor absorcion de energia,
debido a la excitacion de transicion indirecta de espin Fe3* 3d- a 3d conocida como transicion

prohibida (Palma & Pefiafiel, 2020, p.28).

3.1.5. Resultados en SEM

El SEM ayudo a observar imagenes nitidas de la Fe, 05, aqui se mira multiples NPs dando a entender

que la Fe, 05 se sintetizé de manera correcta.

SED 20.0kV * o» LT x95~ 200ty m— ‘0

SED ESPOGH

Figura 2-3: Muestra en SEM
Realizado por: Paredes, G; Vacacela, E. 2022.

En la figura 2-3 se puede observar la primera muestra analizada mediante el cafion de electrones
tomando en cuenta que la distancia fue de 3.0 mm, el aumento a 200 um y la energia de 20 KV y de
igual manera se puede observar la formacion de NPHs con el tamafio promedio de 0,055 pum (55 nm),

apreciamos formas romboidales en la muestra.
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Figura 3-3: Tamafio de NPs en el SEM
Realizado por: Paredes, G; Vacacela, E. 2022.

38



En la figura 3-3 se puede observar el tamafio de las NPHs en un rango de 30-45 nm, tomando en
cuenta la distancia del analisis de 3.0 mm, el aumento a 1 umy la energia de 20 KV, observando con

mayor claridad el tamafio de las NPs analizadas en el equipo.

3.1.6. Resultados de la remocion de mercurio

3.1.6.1. Curva de calibracion para el tiempo de contacto

La curva de calibracion se realiz6 a partir de una disolucion estandar de Hg tomando 0.1 mL vy
diluyéndola hasta 50 mL para generar la muestra madre, seguidamente en 4 balones de aforo se

colocan 1 mL, 2 mL, 3 mL y 4 mL de solucion madre y se las diluyen hasta 50mL con agua destilada.

Tabla 1-3: Soluciones estandar empleadas para la curva de calibracién

Concentracion de Hg?* ppm Absorbancia ug/L
0 0.1
1 30
2 71
3 111
4 166

Realizado por: Paredes, G; Vacacela, E. 2022.
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Gréfico 5-3: Curva de calibracion para la determinacion de Hg?*
Realizado por: Paredes, G; Vacacela, E. 2022.
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3.1.6.2. Capacidad de adsorcion del mercurio

Realizando estudios de absorcion de Hg en la que interfieran diferentes parametros que puedan afectar
durante el proceso de absorcidn. Es asi como la influencia de las concentraciones para el absorbente
fue realizada con valores de 1gr de NPHSs en la muestra madre a 90ppm a temperatura ambiente.
Durante un tiempo de contacto de 2, 4, 7, 10, 15, 20, 25, 30, 40, 60, 90 y 120 minutos.

ra=

Figura 4-3: Ensayos de absorcién de Hg

Realizado por: Paredes, G; Vacacela, E. 2022.

3.1.6.3. Curva de calibracién del Hg para la experimentacion del disefio experimental
La curva de calibracién para la experimentacién partio de una solucién estandar de Hg tomando 0.1
mL y diluyéndola hasta 50 mL para generar la muestra madre, seguidamente en 4 balones de aforo se

colocan 1, 2, 3y 4 mL de solucién madre y se las diluyen hasta 50mL con agua destilada.

Tabla 2-3: Soluciones estandar empleadas para la curva de calibracién

Concentracion de Hg?* ppm Absorbancia ug/L
0 0.1
1 24
2 53
3 90

Realizado por: Paredes, G; Vacacela, E. 2022.
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Grafico 6-3: Curva de calibracion para la determinacion de Hg?*

Realizado por: Paredes, G; Vacacela, E. 2022.

Determinando la concentracion del absorbente, evidenciando durante los tiempos de contacto, donde
se puedo apreciar que a partir del primer momento de contacto de las NPs con el Hg ya se efectuaba
la remoci6n apreciada en los resultados obtenidos se realizaron ensayos con una concentracion de 1
g NPHs para 50 mL de H, 0 contaminada por Hg a concentraciones de 15, 20, 30 ppm en tiempos de

contacto de 10 y 30 min.

Tabla 3-3: Remocion de Hg con NPHs

NPHs [CH]L [CH]2 [CH]3
Tiempos T1 T2 T1 T2 T1 T2
R 35 3.45 3.2 2.4 1.87 1.86
M M1 M1 M2 M2 M3 M3

Realizado por: Paredes, G; Vacacela, E. 2022.

Donde:

R: Concentracion final de Hg en ppm
CH: 1gNPs

T1: tiempo de contacto a 10 minutos
T2: tiempo de contacto a 30 minutos
M1: muestra de Hg a 30 ppm

M2: muestra de Hg a 20 ppm

M3: muestra de Hg a 15 ppm
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3.1.7. Analisis estadistico

3.1.7.1. Resumen Estadistico para Concentracién final de mercurio

Tabla 4-3: Resumen Estadistico para Concentracion final Hg (ppm)

Tiempo . Desviacion Coeficiente de o o

] Recuento | Promedio ) L Minimo | Maximo
(min) Estandar Variacion

10 3 2.04667 1.36207 66.5506% 0.73 3.45

30 3 0.823333 0.722865 87.7973% 0.31 1.65
Total 6 1.435 1.18325 82.4561% 0.31 3.45

Realizado por: Paredes, G; Vacacela, E. 2022.

Tabla 5-3: Niveles de Tiempo vs Concentracién final de Hg

Tiempo (min) Rango Sesgo Estandarizado Curtosis Estandarizada
10 2.72 0.201645
30 1.34 1.12012
Total 3.14 1.04495 0.293313

Realizado por: Paredes, G; Vacacela, E. 2022.

Las tablas 4-3 y 5-3 muestran diferentes datos estadisticos sobre la concentracion final Hg (ppm) en

cada uno de los 2 niveles de Tiempo (min). La comparacion de las medidas de los diferentes niveles

realizados mediante el analisis de varianza de un factor es la intencion primordial del calculo.

Dispersién por Cédigo de Nivel

Concentracién final Hg (ppm)
N
‘ T T ‘ T TT ‘ T 1T ‘ L ‘

10 30

Tiempo (min)

Gréfico 7-3: Dispersion por codigo de nivel de tiempo vs concentracion de Hg

Realizado por: Paredes, G; Vacacela, E. 2022.
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3.1.7.2. Método ANOVA para Hg?* final

Tabla 6-3: ANOVA para Concentracion final Hg (ppm) por Tiempo (min)

Fuente Suma de Cuadrados | Gl | Cuadrado Medio Razon-F Valor-P
Entre grupos 2.24482 1 2.24482 1.89 0.2414
Intra grupos 4.75553 4 1.18888
Total (Corr.) 7.00035 5

Realizado por: Paredes, G; Vacacela, E. 2022.

Latabla 6-3 ANOVA, descompone la varianza de Concentracion final Hg (ppm) en dos componentes:
un componente entre grupos y un componente dentro-de-grupos. La razén-F, representa el cociente
entre el estimado entre grupos y el estimado dentro-de-grupos, este caso es igual a 1.88817. Puesto
que el valor-P de la razén-F es mayor o igual que 0.05, no existe una diferencia estadisticamente
significativa entre la media de concentracién final Hg (ppm) entre un nivel de Tiempo (min) y otro,

con un nivel del 95.0% de confianza.

Medias y 95.0% de Fisher LSD

35
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Gréfico 8-3: Medias y Fisher de tiempo vs concentracion de Hg (ppm)
Realizado por: Paredes, G; Vacacela, E. 2022.
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Tabla 7-3: Analisis de Varianza para Concentracion final Hg (ppm) - Suma de Cuadrados Tipo Il

Fuente Suma de Cuadrados | Gl | Cuadrado Medio | Razén-F | Valor-P

EFECTOS PRINCIPALES
A: Tiempo (min) 2.24482 1 2.24482 1.63 0.3301

B: EXPERIMENTO ([CH]L,

1.9983 2 0.99915 0.72 0.5798
[CH]2, [CH]3)
RESIDUOS 2.75723 2 1.37862
TOTAL (CORREGIDO) 7.00035 5

Realizado por: Paredes, G; Vacacela, E. 2022.

Todas las razones-F se basan en el cuadrado medio del error residual. En cambio, la tabla 7-3 ANOVA
presenta la variabilidad de concentracion final de Hg (ppm) en las diferentes contribuciones de los
factores. Dado que se selecciona la suma de cuadrados de tipo Il (por defecto), la contribucion de
cada factor se mide excluyendo la influencia de los otros factores. Los valores-P prueban la
significacion estadistica de cada factor. Dado que ningln término tuvo un efecto estadisticamente

significativo en la concentracién final de Hg (ppm) con un nivel de confianza del 95,0 %.

ANOVA Gréfico para Concentracion final Hg (ppm)

EXPERIMENTO [ce2 [cH31 P = 05798

Tiempo (min) 30 10 P = 0.3301

Residuos | | = L, oo ) . oo o,

-1 -0.6 -0.2 0.2 0.6 1

Gréfico 9-3: Concentracién final de Hg (ppm), experimento, tiempo y residuos

Realizado por: Paredes, G; Vacacela, E. 2022.
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3.1.7.3. indice de Remocion

Tabla 8-3: indice de remocién

Concentracion inicial (ppm) Concentracion final (ppm) indice de remocion (%)
15 1.87 87.53
15 1.86 87.6
20 3.2 84
20 2.4 88
30 3.5 88.3
30 3.45 88.5

Realizado por: Paredes, G; Vacacela, E. 2022.

La tabla 8-3 demuestra porcentaje (%) final de remocién de Hg con NPHSs, que fueron realizadas en

el equipo de absorcion de metales.

Tabla 9- 3: Resumen Estadistico para Indice de remocion

Concentracion inicial ] o ) Coeficiente de
Recuento | Promedio | Desviacion Estandar L
(ppm) Variacion
15 2 94.4 0.848528 0.898865%
20 2 93.8 1.55563 1.65846%
30 2 90.975 1.09602 1.20474%
Total 6 93.0583 1.88266 2.0231%

Realizado por: Paredes, G; Vacacela, E. 2022.

Dispersiéon por Cédigo de Nivel
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Gréfico 10-3: Dispersion por niveles de concentracion inicial vs indice de remocion

Realizado por: Paredes, G; Vacacela, E. 2022.
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Tabla 10-3: Niveles de concentracion

Concentracion inicial ) ] Sesgo Curtosis
Minimo | Maximo | Rango ] )
(ppm) Estandarizado Estandarizada
15 93.8 95.0 1.2
20 92.7 94.9 2.2
30 90.2 91.75 | 155
Total 90.2 95.0 4.8 -0.524372 -0.458356

Realizado por: Paredes, G; Vacacela, E. 2022.

Esta tabla 9-3 y 10-3 muestran diferentes estadisticos de Indice de remocién para cada uno de los 3

niveles de Concentracidn inicial (ppm). La intencion principal del analisis de varianza de un factor

es la de comparar las medias de los diferentes niveles, enlistados aqui bajo la columna de Promedio.

Selecciones Grafica de Medias de la lista de Opciones Graficas para mostrar graficamente las medias.
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Graéfico 11-3: Niveles de concentracion. indice de remocion vs concentracion inicial (ppm)

Realizado por: Paredes, G; Vacacela, E. 2022.

3.1.7.4. Método ANOVA para el indice

Tabla 11-3: ANOVA para Indice de remocion por Concentracion inicial (ppm)

Fuente Suma de Cuadrados | Gl | Cuadrado Medio Razon-F Valor-P
Entre grupos 13.3808 2 6.69042 4.62 0.1212
Intra grupos 4.34125 3 1.44708
Total (Corr.) 17.7221 5

Realizado por: Paredes, G; Vacacela, E. 2022.
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La tabla 11-3 ANOVA analiza la varianza del indice de remocién en dos componentes que son: un
componente entre grupos y un componente dentro-de-grupos. La razén F dio en este caso 4.62338,
es el cociente entre el estimado entre grupos y el estimado dentro de grupos. Dado que el valor-P de
la razén-F es mayor o igual que 0,05 es decir que no existe una gran diferencia estadisticamente entre
la media de indice de remocion y el nivel de concentracion inicial (ppm), tomando en cuenta que se

tiene una confianza de 95.0%.

ANOVA Gréfico para Indice de remocion

Concentracion inicial (ppm) P 10 2 P =0.1212

Residuos |, \ o oo ®o o ) )
-3.7 -1.7 0.3 2.3 4.3

Grafico 12-3: indice de remocion de la concentracion inicial y residuos
Realizado Por: Paredes, G; Vacacela, E. 2022.
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CONCLUSIONES

e Las nanoparticulas de hematita fueron sintetizadas por el método de precipitacion controlada y
caracterizadas por tres tipos de métodos opticos, al ser aplicadas en procesos de remocion de
mercurio permitié obtener niveles de hasta un 88.5%, considerandose un proceso optimo.

e La revision del estado del arte relacionada con la sintesis de nanoparticulas de éxido de hierro
(hematita), permitié identificar el método de precipitacion controlada, siendo el método mas
adecuado, por permitir contralar las etapas del proceso de sintesis por medio de sus variables
generando un sustrato 6ptimo.

e El método quimico determinado para la sintesis de hematita fue el proceso de precipitacion
controlada. Se utilizd6 como agente precursor el cloruro férrico hexahidratado (Cl;Fe * 6H,0) y
como precipitante el hidréxido de sodio (NaOH), logrando formar una solucion coloidal, la cual
luego de pasar por la etapa de lavado y secado permitié obtener nanoparticulas de hematita con
tamafio promedio de 55 nm.

¢ Mediante el uso de técnicas Opticas como Microscopia electrénica de barrido (SEM)con la cual se
pudo visualizar caracteristicas morfoldgicas y posteriormente determinar sus tamafios que oscilan
entre 50 y 60 nm; la espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FT/IR) con la cual se
identificd las bandas caracteristicas de este tipo de nanoparticulas y, finalmente la espectroscopia
por luz ultravioleta (UV-Vis) se pudo observar que las NPHs absorbe luz aproximadamente en la
banda de 300 a 550 nm, correspondiente a la region UV-Vis, donde se realiza la absorcion de luz
azul y violeta., cuyo espectro determind los picos caracteristicos de las mimas.

e Con la aplicacion del nitrato de mercurio se generd una muestra madre, en base a la cual se pudo
obtener tres muestras con diferentes concentraciones, de 15, 20 y 30 ppm preparadas a nivel de
laboratorio. Estas muestras posteriormente fueron puestas en contacto con las nanoparticulas para
los andlisis de remocidn.

o El proceso de adsorcion de mercurio a partir de las nanoparticulas de hematita permitié obtener
niveles que estan dentro de 80 y 90% de remocidn, con lo cual se puede decir que la remocion de
mercurio a partir de este material es un proceso 6ptimo y, a futuro y con ciertas modificaciones se

puede aplicar para otros estudios, logrando llegar a niveles mucho més altos de remocion.
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RECOMENDACIONES

e Continuar con la investigacion para llegar a implementar en procesos que ayuden a la remocion de
metales pesados y diferentes aplicaciones.

¢ Para la sintesis de nanoparticulas se recomienda tomar muy en cuenta los diferentes factores que
intervienen, como son la temperatura, el lavado y el tiempo de calcinacién para obtener un buen
producto.

¢ Cuando se trabaja con medidas muy pequefias que son nanométricas hay que tener mucho cuidado
en el pesaje y medida de los reactivos que se va a utilizar ya que las minimas alteraciones pueden
afectar en los resultados finales.

o Se debe verificar los equipos que estén correctamente calibrados para que de esa manera las
medidas que arrojen sean mas confiables y tomar mas importancia cuando se utilicen equipos que

trabajen unidades muy pequefias.
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ANEXOS

ANEXO A: SINTETIZAR Y CARACTERIZAR HEMATITA (PESAJE)
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ANEXO B: EVALUACION EXPERIMENTAL DE LA SINTESIS Y CARACTERIZACION DE HEMATITA |

NOTAS:

c. Preparacion del equipo.
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ANEXO C: EVALUACION EXPERIMENTAL DE LA SINTESIS Y CARACTERIZACION DE HEMATITA II
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ANEXO D: EVALUACION EXPERIMENTAL DE LA SINTESIS Y CARACTERIZACION DE HEMATITA III

)

)
=

NOTAS:

i. Ensayos para métodos de

adsorcion.

j. Hematita en estado acuoso.

k. trituracion de hematita.
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ANEXO E: EVALUACION EXPERIMENTAL DE LA SINTESIS Y CARACTERIZACION DE HEMATITA IV
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ANEXO F: MEDIA DEL TAMANO DE LAS NANOPARTICULAS REALIZADAS EN IMAGE]

Area | Mean Min Max Angle | Length | Areanm

1 0.004 198.382 132 243372 | -62.892 1011 13 0.001 97.527 | 74.106 | 108.017 | -32.005 | 0.337
2 0.004 188.313 | 148519 | 233122 | -47521 1.206 14 | 8.29E-04 | 104.841 | 97.055 | 115.656 | -41.186 | 0.228
3 0.004 290.135 | 174.854 | 253.445 | 31.608 1145 15 | 8.04E-04 | 125.424 | 94.613 | 154.097 | -175.389 | 0.222

16 0.001 225.22 196 250.913 -40.84 0.279
4 0.003 199.033 | 117.66 | 239.944 | -26.281 0.968

17 0.001 97.259 83 113.801 | -29.745 | 0.346
5 0.001 107.536 | 92.66 121.16 | -138.652 0.357

18 | 3.19E-04 | 205.343 181 237 -48.366 | 0.086
6 4.08E-04 | 102.953 | 85.548 | 112.645 | -95.528 0.111

19 | 5.10E-04 | 204.641 | 169.256 | 249.615 | -91.469 | 0.139
7 7.27E-04 | 139.839 | 115.337 | 163.571 | -52.306 0.199

20 | 7.27E-04 | 124.934 93 150.735 | -10.305 0.2
8 6.76E-04 | 87.108 | 76.788 | 101.248 | -159.829 0.186

21 | 6.12E-04 | 97.926 71.892 | 113.217 | 23.839 | 0.168
9 0.002 158.411 120 192.667 | -23.575 0.429

22 0.002 122.861 | 100.731 | 149.692 | -17.038 | 0.695
10 0.002 125.947 | 103.154 | 145.933 | -41.009 0.653

23 | 6.89E-04 | 104.584 | 89.687 | 120.456 | -47.291 | 0.19
11 8.29E-04 | 120.439 | 101.82 | 140.125 | -36.158 0.23

24 0.005 163.009 | 104.774 | 244.279 | 63.869 | 1.265
12 0.001 124.825 6 159.163 134 0-366 25 0.002 207.939 | 176.549 | 243.512 | -111.975 | 0.659

NOTAS:
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SOLAAR AA Report

Nombre Operador:Lab. Investigacién

Fichero Result.:

Fecha

C:\SOLAARM\DATA\MERCURIO\GALOPAREDES-2.SLR

27/5/2022 11:06:04 Lab. Investigacion:DESKTOP-0SSLSK6

Registro de trazabilidad Elemento - Hg

No cambios registr. para este elemento

Result. Disolucién - Hg

ANEXO G: IMAGENES PROPORCIONADAS POR EL EQUIPO DE ABSORCION DE METALES, SOBRE LA REMOCION DE HG

10ppm-30min 10:55:10 : Borrado ID Muestra Seiial Rsd Conc. Conc. Corregida
Abs % Hg/L Hg/L
Result. Disolucién - Hg Hg Blanco -0.001 0.0000
ID Muestra Seiial Rsd Conc. Conc. Corregida Hg Estandar 1 0.030 10.0000
Abs % ug/lL uglL Hg Estandar 2 0.071 20.0000
Hg Blanco /000 00000 Mg Estandar 3 0.111 30,0000
Hg Estandar 1 0.024 10.0000 Hg Estandar 4 0.166 40.0000
Hg Esténdar 2 ot 50600 Hg 2MINUTOS 0.145 36,7640 367640.4
Hg Esténdar 3 01080 00000 Hg 4MINUTOS 0.132 33.5768 335767.8
Hg TMINUTOS 0.134 340230 340220.7
Hg 5ppm-10min 0.031 11.5538 23107.50 Hg 10MINUTOS 0.135 34.2606 342606.2
Hg 5ppm-30min 0.031 11.4726 22045.20 Hg 15MINUTOS 0.132 33.5975 335974.7
Hg 10ppm-10min 0.047 16.7903 33580.65 Hg 20MINUTOS 0125 320622 820622.2
Hg 25MINUTOS 0.132 33.5059 335950.0
Hg 30MINUTOS 0.139 352357 352356.5
Hg 20ppm-30min 0.081 28.1379 56275.74 Hg “’M'"”Tg: 0.131 333101 333101
Hg 20ppm-10min 0.081 28.1370 56273.92 Ha GOMINUT os 0151 38.0888 380888.2
Hg 10ppm-30min 0.050 17.6433 35286.63 Hg SOMINUT 0124 316610 316609.9
Hg 120MINUTOS 0.128 32,6042 326041.6
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