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RESUMEN

El siguiente trabajo de titulacion hace un estudio de la cinética de adsorcién de mercurio en
biomasa obtenida de céscara de pitahaya (Hylocereus undatus). EI mercurio es un metal
sumamente contaminante cuyos riesgos para la salud y el ecosistema si no es controlado, puede
llegar a ser devastador. Por otro lado, la cascara de Pitahaya es un residuo agroindustrial de gran
demanda que no ha sido aprovechado y su implementacion en sistemas de tratamiento de aguas
podria resultar propicia, ya que la adsorcion es una alternativa de bajo costo que puede ser
implementada a pequefia y mediana escala. La biomasa obtenida se caracteriz6 mediante un
andlisis de espectroscopia de infrarrojos por transformada de Fourier (FTIR) y diferentes pruebas
fisicoquimicas. La cuantificacion del mercurio en solucion se realiz6 mediante espectroscopia de
Absorcién atomica por Generacion de Hidruros (Espectrofotometro-Thermo Scientific, ICE 3000
Series), usando Boro hidruro de Sodio al 6% y acido clorhidrico al 1.53%, con Argon como gas
de corriente. Con respecto a la capacidad de adsorcién se hizo uso de las isotermas de Freundlich
y Langmuir, en las cuales se determind que los datos experimentales se ajustan mejor al modelo
matematico de Langmuir, destacando que la adsorcion se ve favorecida a 40 grados Celsius, en
cuanto a su cinética se ajustaron los datos a los modelos mateméticos de pseudo primer y segundo
orden, logrando que los datos se acoplaran al modelo matematico de Ho Pseudo segundo orden,
los céalculos matematicos se realizaron mediante el uso del software Microsoft Excel. Para la
implementacion de un sistema de adsorcion a una escala mayor resultaria propicio realizar un

estudio Dindmico de las condiciones que se manejen.

Palabras claves: <MERCURIO>, <PITAHAYA (Hylocereus undatus)>, <ADSORCION>,
<ISOTERMAS>, <CINETICA>.
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ABSTRACT

The following graduationwork studies the kinetics of mercury adsorption in biomass obtained
from pitahaya (Hylocereus undatus) peel. Mercury is a highly polluting metal whose risks to
health and the ecosystem, if not controlled, can be devastating. On the other hand, Pitahaya peel
is a highly demanded agro-industrialwaste that has not been exploited and its implementation in
water treatment systems could be propitious, since adsorption is a low-cost alternative that can be
implemented at a small and medium scale. The biomass obtained was characterized by Fourier
transform infrared spectroscopy (FTIR) analysis and different physicochemical tests. The
quantification of mercury in solution was performed by Hydride Generation Atomic Absorption
Spectroscopy (Thermo Scientific Spectrophotometer, ICE 3000 Series), using 6% sodium boron
hydride and 1.53% hydrochloric acid, with Argon as a streamgas. Regarding the adsorption
capacity, the Freundlich and Langmuir isotherms were used, in which it was determined that the
experimental data fit better to the Langmuir mathematical model, highlighting that the adsorption
is favored at 40 degrees Celsius;as for its kinetics, the data were adjusted to the pseudo first and
second order mathematical models, achieving that the data were coupled to the Ho Pseudo second
order mathematical model;the mathematical calculations were performed using Microsoft Excel
software. For the implementation of an adsorption system at a larger scale it would benecessaryto

carry out a Dynamic study of the conditions to be handled.

Keywords: <MERCURY>, <PITAHAYA (Hylocereus undatus)> <ADSORPTION>,
<ISOTHERMALS>, <KINETICS>.
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INTRODUCCION

La contaminacion de aguas a causa de mercurio es uno de los grandes problemas que atraviesa el
mundo, su ingesta y presencia en el ecosistema produce dafios irreparables, tanto en la salud del
hombre como en animales, sembrios, etc. EI mercurio es un metal que puede encontrarse
principalmente de tres formas diferentes: como mercurio metélico, mercurio inorganico y
mercurio organico (Weinberg, 2007 p. 16).

El mercurio inorganico puede encontrarse en el aire, durante el trabajo minero, en la quema de
carbones, basura, y en la industria, que a su vez puede ser trasladado a fuentes de agua y suelos
por medio del desecho directo en estos efluentes y por medio de la actividad volcénica (Weinberg,
2007 p. 16).

El mercurio puede afectar directamente a la salud humana, en cuanto al sistema nervioso central,
rifiones, y en caso de gestacion, puede producir malformaciones al feto. La Agencia de Proteccion

Ambiental (EPA) ha sefialado a algunas sales de mercurio como carcinogénicos en seres humanos
(Carabantes & Fernicola, 2003 p. 36)
La bioadsorcion hoy en dia se encuentra en su auge, ya que el uso de residuos agroindustriales

para la remocién de metales pesados representa disminucion de costos, optimizacion de recursos
y eficiencia en cuanto a resultados. La cascara de Pitahaya es un residuo de gran demanda en
nuestro pais, que no ha sido aprovechada en su totalidad.

La cascara de pitahaya posee en su pared celular, diferentes polisacaridos como celulosa,
hemicelulosa, lignina y pectina que de acuerdo a su estructura son grupos que tienen cierta
atraccion a los iones de metales pesados con el mercurio, es esta la razén que llevo a la realizacion
de este estudio (Oré, 2019 p. 96).

La biomasa obtenida de la cascara de pitahaya no necesita de una activacion acida o basica, con
un tratamiento fisico-térmico es suficiente para no alterar ni distorsionar la estructura quimica de
estos polisacaridos que son los encargados de atraer los iones de mercurio que se encuentran en
suspension.

En el proceso de Adsorcion se ven involucrados diferentes parametros que pueden potenciar el
resultado, como puede ser la variacion de la temperatura, el efecto del pH, la dosis del adsorbente
entre otros, todos estos pardmetros deben ser estudiados y verificados mediante la
experimentacion y pueden permutar de acuerdo al adsorbente (Ordofiez, 2017 p. 106).

La capacidad de adsorcion se ve reflejada en el ajuste de los datos obtenidos experimentalmente
a distintas isotermas que puedan describir el comportamiento de los iones adsorbidos y su
distribucion entre la fase liquida de la solucién y la fase solida del adsorbente cuando se llega a

un equilibrio, entre las mas comunes se encuentran las isotermas de Freundlich y Langmuir.



La isoterma de Langmuir es un modelo tedrico valido para la adsorcion en una monocapa sobre
una superficie completamente homogénea con un namero finito de sitios idénticos y especificos
de adsorcion y con una interaccidn despreciable entre las moléculas.

Mientras que la isoterma de Freundlich propone un modelo experimental, en el que se da una
disposicion en la monocapa con una complejidad energética de los sitios activos, junto a
interacciones entre los iones adsorbidos (PASTRANA & MORA, 2017 p. 38).

Con todo lo mencionado se propone este estudio para determinar los parametros cinéticos de
adsorcién de mercurio en biomasa obtenida de cascara de Pitahaya, y a la par establecer la

capacidad de adsorcion de esta biomasa.



IDENTIFICACION DEL PROBLEMA

La preocupacion ambiental que el planeta entero mantiene debido a los niveles excesivos de
contaminacion tanto a raiz del suelo, agua o aire es realmente alarmante, y la busqueda de
alternativas ecoldgicas para mitigar estos efectos se encuentra entre las prioridades de los paises
industrializados. Entre las principales causas se encuentra el mal manejo de aguas residuales
provenientes de dichas industrias que si bien son de suma importancia para brindar una mejor
calidad de vida al hombre, estas han sido las causantes de miles de efectos adversos presentes hoy
en la naturaleza (Carabantes & Fernicola, 2003 p. 7).

Los metales pesados como Cromo, Niquel, Mercurio, plomo y arsénico provenientes de industrias
como la del cemento, la conservacion de la madera, produccién de acero, curtiduria, pinturas,
fertilizantes, textiles, mineria, etc, han sido catalogados como los principales contaminantes del
agua y de mayor impacto debido a su toxicidad y dificil eliminacién. Estos metales tienden a
persistir indefinidamente en el medio ambiente, comprometiendo el equilibrio de la flora y la
fauna (Tejada-Tovar et al., 2015 p. 6).

La contaminacion de mercurio que hoy en dia se evidencia es debida a tres principales fuentes
entre ellas fuentes naturales que generalmente se da por la movilizacién natural del mercurio, tal
como se encuentra en la corteza terrestre, ya sea por actividad volcanica o la erosion de grandes
rocas. Asi mismo, las fuentes antropogénicas son resultado de la presencia de mercurio en
materias primas como la de combustibles fosiles. Por otra parte, las fuentes Industriales como
industrias del papel, instrumental médico (termometros, bujias, amalgamas dentales), termostatos,
lamparas fluorescentes, etc. Los hospitales generan entre el 4-5% del total de mercurio presente
en aguas residuales (Gaioli et al., 2012 p. 77).

La OMS establece un maximo de 0,001 mg/L de mercurio para el agua y 0,001 pg/m3 en
promedio en el aire. En Ecuador la Norma de Calidad Ambiental y de Descarga de Efluentes,
Recurso Agua del afio 2010, establece un limite de 0,001 mg/L para aguas de uso humano, uso
doméstico y agricola; y 0,18 ug/L para aguas subterraneas(Castelo, 2015 p. 21).

Los residuos de mercurio producen dafios irreparables en el ecosistema, ya que las diferentes
vertientes, generalmente desfogan en rios y mares, afectando directamente a lo que es la flora 'y
fauna marina y a través de ello llegar a producir efectos en la salud de personas que viven en
sectores aledarios a estos vertientes reflejando dafos irreversibles en el sistema nervioso central
(Weinberg, 2007 p. 23)

Hoy en dia existen plantas de tratamiento de aguas residuales en cada industria dependiendo la
necesidad del residuo, muchas de estas incluyen diversos métodos fisicos y quimicos
convencionales como: coagulacion, filtracion, evaporacidn, precipitacion, tratamientos

electroquimicos etc. Estos métodos suelen ser ineficaces cuando existen concentraciones minimas
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de estos metales, ademas de resultar sumamente costosos, y forman lodos que resultan ser méas

dificiles de desechar.



JUSTIFICACION DEL PROYECTO

La adsorcidn es una buena alternativa para la eliminacion de este metal pesado en soluciones
acuosas, es una tecnologia limpia, efectiva y de bajo costo si se implementa un buen adsorbente.
Al hablar de bioadsorcion se tiene un enfoque mucho mas 6ptimo, ya que se proyecta una
remocién de iones de metales pesados causantes de contaminacion y a la vez se le da uso a
desechos agroindustriales que antes no se les encontraba utilidad en el medio, ademéas que
generalmente son de bajo costo y de facil adquisicion (Arroyo & Ruiz, 2018 p. 14) (Tejada-Tovar et al.,
2015 p. 35).

La pitahaya se encuentra dentro de la familia de las cactaceas, esta fruta es reconocida como una
de las méas exdticas del mundo, en el Ecuador se producen alrededor de 850 hectéreas entre las
provincias de Guayas, Morona Santiago, Guayaquil, Manabi, Santo Domingo de los Tsachilas, y
el Oro. El consumo nacional es muy elevado, por esta razén el uso de la cascara de esta fruta, que
comunmente se desecha es una excelente alternativa descontaminante, ademas que lleva a este
estudio a ser mucho mas factible y viable (Ore, 2019 p. 66).

Si se realiza una comparacion entre los métodos convencionales del tratamiento de aguas con la
bioadsorcion, esta presenta mdaltiples ventajas como el bajo costo de implementacion,
minimizacion en el uso de productos quimicos y lodos biolégicos, a mas de presentar un alto
rendimiento y de la posibilidad de recuperar dicho metal, para algin otro uso (Tejada-Tovar et al.,
2015 p. 35).

La determinacién de parametros cinéticos de adsorcidn, en este residuo agroindustrial, es de suma
importancia para determinar la factibilidad del uso de este adsorbente para eliminar en un maximo
nivel estos iones de mercurio en las diferentes muestras de aguas a tratarse. EI manejo de datos
que se acoplen a un modelo matematico sera fundamental para predecir la velocidad en la cual

serd removido el contaminante de la muestra tratada (De los Santos, Barajas Fernandez, Pérez Hernéndez,

Hernandez Rivera, y Diaz Flores, 2019 p. 3).



OBJETIVOS

Objetivo General

> Determinar parametros cinéticos de adsorcidén de mercurio sobre biomasa obtenida de

cascara de pitahaya.

Objetivos especificos

> Obtener biomasa a partir de residuos de cascara de pitahaya, a través de un tratamiento
fisico-quimico, para retener mercurio.

> Caracterizar la biomasa obtenida, para evidenciar la presencia de grupos funcionales
adsorbentes de mercurio.

> Determinar la capacidad de adsorcién de mercurio en soluciones acuosas a través de
isotermas de Freundlich, y Langmuir.

> Evaluar la cinética de adsorcion de mercurio en soluciones acuosas.



CAPITULO |

1. MARCO TEORICO REFERENCIAL

1.1.  Antecedentes de la Investigacion

Debido a los altos indices de contaminacidn fluvial que padece el planeta entero, por causa del
aumento de actividades industriales, estudios recientes han determinado que la bioadsorcion es
una alternativa limpia, factible y viable, ya que esta operacion consiste en la remocién de iones
metalicos por medio del uso de un adsorbente de origen bioldgico tal como: algas, hongos,
bacterias, cascaras de frutas, productos agricolas y algunos biopolimeros (Arroyo & Ruiz, 2018 p. 34).
La cascara de pitahaya esta conformada por celulosa, hemicelulosa, pectina, y lignina, que son
polimeros de largas cadenas que tienen cierta atraccién con iones metélicos. Es necesario
caracterizar esta biomasa para conocer los grupos funcionales que estas presentan y asi conocer a
ciencia cierta la afinidad que esta presenta por los iones de mercurio, que es el metal que se quiere
remover. La eficiencia de este proceso dependerd de dicha afinidad, ya que la calidad del
adsorbente esta ligada a la cantidad de sorbato (metal) que pueda atraer y retener (Ore, 2019 p.13).
La cascara de pitahaya como adsorbente ha sido utilizada para remover plomo y cadmio de
soluciones acuosas, y ha presentado buenos resultados en cuanto al tiempo de equilibrio y al
porcentaje de remocidn, llegando a remover hasta un 64,4 % de plomo y un 72% de Cadmio en
soluciones acuosas en un Ph de 4 y 6 respectivamente (Ore, 2019 p. 13).

Se ha determinado que la biomasa seca tiene un mayor rendimiento que la biomasa himeda, ya
gue retiene un mayor porcentaje de metal en su bicapa y ademas, emplea un menor tiempo
variando de 15 a 30 minutos hasta alcanzar el equilibrio para el caso de la pitahaya. Es por esta
razén que la preparacion del adsorbente generalmente no necesita largos y tediosos procesos,
basta con un tratamiento fisico y térmico. Para el uso de la cascara de Pitahaya como adsorbente
para retener iones de mercurio, el tratamiento basicamente se basaria en el secado, la molienda y

el tamizado de este residuo hasta obtener la biomasa que sera utilizada como adsorbente (Gonzélez-
Mufioz et al., 1997 p. 19).



1.2. Marco Tebrico

1.2.1. Mercurio

1.2.1.1. Propiedades Fisicas y Quimicas del mercurio

El Mercurio es un elemento quimico de simbolo (Hg) con un nimero atémico de 80 y un peso
atémico de 200.59, en su estado natural es un liquido platinado, con un punto de fusién de -38.4
C y de ebullicion de 357 C a presion atmosférica. EI mercurio es un metal noble muy soluble en
soluciones oxidantes, cuando llega a su estado solido suele ser muy maleable como el plomo, Es
un compuesto sumamente toxico y forma amalgamas con otros metales como oro, plata. Cobre.

Plomo etc. (Castelo, 2015 p. 63).

Figura 1-1: Mercurio
Fuente: Montenegro Agudo, 2002.

Comunmente el mercurio forma dos enlaces covalentes por ejemplo, Cl-Hg-Cl o Cl-Hg-Hg-Cl.
Algunas sales de mercurio (I1), por ejemplo, Hg (NOs). 0 Hg(ClO4),, son muy solubles en agua y

se encuentran separadas en iones (Monteagudo, 2001 p. 103).

1.2.1.2. El mercurio en el medio ambiente

Este metal es considerado uno de los metales pesados que causa mayor preocupacion en el mundo,
debido a su toxicidad para todo organismo vivo, esta toxicidad aumenta al formar compuestos
organometalicos (Sanchez, J.Cameselle, 2017 p. 96).

El Hg es un compuesto vital para los procesos de excavacion de oro de sedimentos y suelos. Este
es afadido a dichos sedimentos formando una amalgama que serd después separada por
sedimentacion, esta amalgama es llevada a altisimas temperaturas hasta convertir el mercurio en
gas y como consecuencia este entra en la atmosfera en su valencia (+2). EI mercurio con las

condiciones que le aporta el ozono, la luz solar y el vapor de agua, es nuevamente limpiado por



los diluvios y es asentado en la capa terrestre y arrastrado por mares y rios, es por esta razén que
debido a la presencia de bacterias y material organico el mercurio forma compuestos
organometalicos contaminando todo a su paso, siendo el mayor y mas comun contaminante el

metilmercurio (ATSDR, 2016 p. 2).
1.2.1.3. Efectos del Mercurio en la salud

Los vapores de mercurio son absorbidos de una manera sumamente veloz en los pulmones de los
seres humanos, el mercurio cambia de estado al oxidarse, disminuyendo su capacidad de
difundirse, quedando asi restos de mercurio en los glébulos rojos afectando a todo el sistema
nervioso central, rifiones y otros 6rganos causando diversos efectos como: neumonitis quimica,
sindrome nefrético, hipertension arterial, efectos gastrointestinales, problemas dermatol6gicos
(Acrodinia). Ademas la exposicion prolongada puede causar cancer, alteraciones cognitivas,
sensoriales y motoras y un sinfin de efectos inmunol6gicos y reproductivos (Gaioli et al., 2012 p. 10).

1.2.2. Pitahaya
Entre las caracteristicas de la pitahaya destacan que es una planta permanente, rampante, epifita

tiene la particularidad de nacer sobre cualquier superficie, debido a que no tiene la capacidad de

ser autosuficiente (Montesinos et al., 2015 p. 2).

Fuente: Esquivel, Patricia, 2012.

La pitahaya es reconocida por su riqueza en nutrientes y por sus beneficios para la salud, por lo
que se ha considerado un potente alimento nutracedtico. Asi mismo, cuenta con la presencia de
oligosacéridos que muestran propiedades prebi6ticas, la pulpay la cascara son ricas en polifenoles
y buenas fuentes de antioxidantes, e inhiben el crecimiento de las células de melanomas, los
extractos de las cascaras muestran mayor actividad anti proliferativa, convirtiéndola asi, en un
fruto con propiedades anti cancerigenas. Los numerosos estudios relacionados con la pitahaya

demuestran el creciente interés por aprovechar sus beneficios (Montesinos et al., 2015 p. 2).
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1.2.2.1. Composicién Fisico- quimica de la Pitahaya

En cuanto a su composicién fisico quimica se puede destacar del mesocarpio, que se ha descrito
gue contiene alrededor de 82-88 % de agua, con un contenido de sélidos solubles totales de 7 a
11 % estos solidos solubles son constituidos basicamente por glucosa y fructosa variando desde
30a55¢g/Ly4a20 g/l (Esquivel & Quesada, 2012 p. 6).

Respecto al contenido de oligosacaridos de distintos pesos moleculares se encuentra de 86,2 y
89,6 g/kg. Las fracciones de pectina de la pulpa de pitahaya estan compuestas principalmente por
arabinosa y galactosa, mientras que la fraccion de hemicelulosa consiste principalmente de
glucosa, xilosa y galactosa. El contenido de polifenoles totales y de flavonoides totales es mayor
en las cascaras que en la pulpa de 36,1 mg/100 mL y 34,8 mg/100 mL (Montesinos et al., 2015 p. 2).
La cualidad méas notable de los frutos de pitahaya es la presencia de pigmentos betalainicos, que

parecen estar relacionados con una elevada actividad antioxidante (Montesinos et al., 2015 p. 2).

1.2.3. Adsorcion

El proceso de adsorcidn ocurre cuando una sustancia presente en una fase fluida es retenida sobre
una superficie sélida y de esta manera eliminada de la fase liquida (Andrade, 2007 p. 95).

Este proceso cuenta con una serie de fases. Al momento que el fluido circula alrededor de la
particula de un lecho fijo, el soluto en primera instancia se difunde desde el volumen del fluido
hasta la superficie exterior de la particula, después, el soluto se difunde desde el centro del poro
hasta la superficie del mismo y finalmente, el soluto se adsorbe sobre la superficie.

La acumulacién que existe es pequefia, asi pues, se prioriza los solidos altamente porosos con
superficies internas muy amplias por unidad de volumen. Comdnmente las superficies son
irregulares y las energias de enlace son debidas basicamente a las fuerzas de Van der Waals. La
cota del proceso de adsorcion se fundamenta en la concentracion de la sustancia a remover en el

agua, la temperatura del medio y la polaridad de la sustancia (Fernandez Pino, 2018 pag. 2).
1.2.3.1. Adsorcion Fisica
El tiempo en llegar al equilibrio es pronto y sencillo ya que los valores de las fuerzas no son

mayores. La adsorcion no se restringe a una monocapa en la superficie del sélido y puede alcanzar

valores altos cerca de la temperatura de condensacion (Sanchez, 2018 p. 55).
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1.2.3.2. Adsorcion Quimica

Este tipo de adsorcién se restringe a la formacion de una monocapa, esto es por causa de la
disminucién de las fuerzas de las moléculas por accion de la distancia, una caracteristica de esta
adsorcion es la necesidad de una energia de activacion alta para que la adsorcion se produzca a

bajas velocidades (Sanchez, 2018 p. 55) .

Tabla 1-1: Diferencias entre Adsorcion Fisica y Quimica

Adsorcion Fisica Adsorcion Quimica
Adsorbente Todos los solidos Algunos sélidos
Adsorbato Todos los gases por debajo de la | Algunos gases quimicamente
temperatura critica reactivos
Intervalo de | Temperaturas bajas Temperaturas altas
Temperatura
Entalpia de Adsorcion | Bajas Elevada del orden de una
entalpia de reaccion
Velocidad, energia de | Muy rapida, muy pequefia Activada, elevada. No
activacion activada, pequefia
Recubrimiento Puede darse en multicapa Monocapa
Reversibilidad Extremadamente reversible A menudo irreversible

Fuente: Sanchez, Chica, 2018; Adsorcion De Arsénico y Antimonio en soluciones acuosas mediante Aplicacion de Biomasa

Lignocelulésica de Cascara de Cacao.

1.2.4. Relacidn entre tension superficial y adsorcion

La adsorcién es un proceso mediante el cual se extrae material de una fase y se concentra en otra
fase y por ello se considera apropiadamente como un fenémeno superficial. Las reacciones
superficiales de este tipo pueden ocurrir al menos parcialmente, como resultado de las fuerzas
activas que existen dentro de los limites de la fase, 0 como caracteristicas.

Para que un material sea adsorbido tiene que tener la propiedad de ser tenso activo. Cualquier
soluto que disminuya la tension superficial del liquido en que esta disuelto, se adsorberd en el
contorno de la fase liquida, es decir. El soluto se desplaza desde la superficie hacia el centro de

la fase liquida (Treybal, 2007 pags. 629-675).
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1.2.5. Isotermas de adsorcion

La cantidad de adsorbato retenido se encuentra en funcion de sus caracteristicas, la funcién
resultante es lo que se conoce como isoterma de adsorcidn, cada proceso de adsorcion tiene su
propia isoterma segun las condiciones en las que ocurre; Freundlich, Langmuir y Temkin

desarrollaron modelos de isotermas basados en datos experimentales en sistemas sélido-gas
(Ordofiez, 2017 p. 106).
El estudio de la capacidad de bioadsorcion de un metal se puede realizar a través de ensayos en

modo discontinuo, ya que de esta manera se puede encontrar el dominio producido por factores
externos como pueden ser: la concentracion de iones de Hidrogeno, la T, la concentracion del
adsorbente, las propiedades de este y la existencia de impurezas, el tiempo de contacto corto y la

relacion ion-electron (PASTRANA & MORA, 2017 p. 209).

1.2.5.1. Isoterma de Freundlich

El uso de isotermas de Freundlich sera posible cuando la adsorcion se dé mediante un proceso
fisico y no haya cabida a alguna modificacion en la disposicion de las moléculas cuando han sido
absorbidas. Este modelo es una curva que asocia la concentracion del metal que se superpone en
el adsorbente con la concentracién del metal en la solucion acuosa con la que se encuentra en

contacto (Arroyo & Ruiz, 2018 p. 301).

(\\C_IJ @ @ , ~Active sild

S VSIS o
Adsorbent

Figura 3-1: Representacion esquematica Isoterma de Freundlich

Fuente: Arroyo Laura, Ruiz Diana, 2018.

Los ejes involucrados son el log Ce vs. Log g que al hacer una regresion lineal se obtendra una

ecuacion de tipo

1
Log q = (£>logCe + log Kd
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Ecuacion 1-1: Modelo Matematico de Freundlich
Fuente: Ordofiez, Ochoa, 2017.
Doénde:

N= Constante de intensidad de sorcion

Kd= Constante de Freundlich

n>1 = Afinidad por el metal

k>1 =Capacidad significativa de adsorcion del biosorbente (Ordofiez, 2017 p. 106).

1.2.5.2. Isoterma de Langmuir

La isoterma de Langmuir es un modelo que ha logrado describir con buenas aproximaciones el
proceso de adsorcion. Langmuir dedujo la isoterma empleando un modelo simplificado de la
superficie de un soélido en el que describe una adsorcion en la monocapa de moléculas sobre una
superficie, en el que la adsorcion es reversible. Asi mismo la superficie proporciona un cierto
naimero de posiciones para la adsorcion, todas son equivalentes y no reaccionan entre si  (Arroyo
& Ruiz, 2018 p.50).

La isoterma de Langmuir ayuda al calculo de la energia de adsorcién sin necesidad de constantes
empiricas, la energia de adsorcion se considera constante en todos los sitios, esta isoterma es
construida con el balance de materia entre la fase sélida y liquida. Esta isoterma explica que las
moléculas adsorbidas no logran migrar a través de la superficie, por lo tanto, no existe interaccion
con las moléculas vecinas, por tanto se reconoce a la interface como una region bidimensional y

homogénea (Vera Alatrista, 2006 pags. 33-35) (Arroyo & Ruiz, 2018).

©®

Aclive site

Adsorbent

Figura 4-1: Representacion esquematica Isoterma de Langmuir

Fuente: Arroyo Laura, Ruiz Diana, 2018.
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Los ejes involucrados son el log Ce vs. Log g que al hacer una regresién lineal se obtendra una

ecuacién de tipo:
Ce 1 1
7~ bCe T Kb
Ecuacion 2-1: Modelo Matemético de Langmuir
Fuente: Ordofiez, Ochoa 2017.

Donde:
. X
=m
Ecuacién 3-1: Modelo Matemaético de Langmuir
Fuente: Ordofiez, Ochoa, 2017.
x =Co —Ce
Ecuacién 4-1: Modelo Matemaético de Langmuir
Fuente: Ordofiez, Ochoa, 2017.
Donde:

g = Cantidad adsorbida

¢ = Cantidad sin adsorber

k = constante de la fuerza de union

b = Cantidad mé&xima adsorbida

X = masa adsorbato (contaminante) adsorbida
m = masa del adsorbente

Co= Concentracion inicial

Ce= Concentracién en el equilibrio

1.2.6. Factores que influyen en el proceso de adsorcién

1.2.6.1. Area superficial

El proceso de adsorcion surge de un evento superficial, asi que, el porcentaje adsorbido es
proporcional al &rea superficial especifica, al area superficial especifica se la denomina como la
parte del area total que esta vacante para la adsorcion. Asi que, la muestra adsorbida por cantidad
de adsorbente es superior mientras mas delgado y poroso esté el adsorbente. Como la condicion
de una reaccion superficial se renueva con el area superficial libre, la velocidad de adsorcion
tendria que exponer un incremento proporcional del didmetro de los iones adsorbentes.

1.2.6.2. Efecto del Ph
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La concentracion de iones de H que es conocido como la acidez es un pardmetro fundamental que
ejerce un dominio en los procesos de adsorcion en elementos metalicos con diferentes tipos de
adsorbentes como causa primordial que los iones H+ estas en funcién de un adsorbato que sea
competente. La separacion de los cationes del metal esté relacionada a las propiedades naturales
del area superficial de la materia adsorbente como también de la distribucién en la fase acuosa de
la solucidn. El grado de acidez de la fase liquida es un pardmetro fundamental en el proceso de
adsorcion de cationes como de aniones, resultando ser diferente en cada uno de ellos. Entonces,
para que la adsorcion de iones metélicos se encuentre favorecida el rango debe variar desde pH
de 4,5 a 7 (Tejada-Tovar et al., 2015 p. 39).

1.2.6.3. Efecto de la Temperatura

La variacion de la temperatura es un parametro sumamente valioso y determinante, que influye
en doble proporcion al proceso de adsorcién; ya que primero provoca un incremento de la tasa de
adsorcién y también a la concentracion del equilibrio. Por otro lado un incremento exagerado de
la temperatura podria ocasionar una deformacion en la contextura del adsorbente y ademas una
disminucién del mismo y esto a su vez converge en un deterioro de la capacidad de adsorcion, es
por esta razén que es necesario encontrar la temperatura 6ptima en la que ocurre la mayor

adsorcion para la obtencion de mejores resultados (Ordofiez, 2017 p. 106).

1.2.6.4. Naturaleza del Adsorbato

Al considerar la adsorcion de una solucion se debe tener en cuenta el hecho de que la solubilidad
del soluto influye en gran parte en el control del equilibrio de adsorcién. En general podemos
anticipar una dependencia inversa entre el grado de adsorcién de un soluto y su solubilidad en el
disolvente a partir del cual ocurre la adsorcion (Vera Alatrista, 2006).

Para que la Adsorcién tenga lugar, es preciso romper una especie de posible enlace entre el soluto
y disolvente. Cuanto mayor es la solubilidad, mas fuerte, es el enlace soluto-disolvente y menor

el grado de adsorcion (Vera Alantrista, 2006 p. 58).
1.2.6.5. Naturaleza del adsorbente
La naturaleza del area estructural de la superficie del material adsorbente y las propiedades

quimicas son indispensables en el estudio en un proceso de adsorcion en fase liquida, esta tendré

una repercusion en la formacion de enlaces entre el material bioadsorbente y el metal. Y por otra
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parte las propiedades texturales como la porosidad, el tamafio de particula tendran predominio en

la dosis de material adsorbente conservada en el equilibrio como en la cinética del sistema.

1.2.7. [Espectroscopia por absorcion Atémica

1.2.7.1. Espectroscopia

La palabra espectroscopia hace mencion a la observacion y a el estudio de un espectro, o algun
tipo de patron que se posea de alguna especia ya sea una molécula, un ion o un atomo, a partir de
la excitacion de esta especia por algin medio de energia que sea apto para el caso.

1.2.7.2. Espectroscopia de Absorcion Atdmica (EAA)

En la espectrometria atomica de masa, las muestras se atomizan, pero en este caso, los &tomos
gaseosos se convierten en iones positivos por lo general con una sola carga y se separan de
acuerdo con sus relaciones masa - carga. Los datos cuantitativos se obtienen entonces contando

los iones separados.

1.2.7.3. Espectroscopia de Absorcion Atomica por Generacion de Hidruros

La espectroscopia de absorcion atdmica por generacién de hidruros es muy utilizada hoy en diay
se debe basicamente por el principio del método ya que este parte desde una pre-concentracion
del analito y su separacion de la matriz de la muestra. Esto da como resultado una superior
sensibilidad, y, sobre todo, una fuerte supresion de interferencias durante la atomizacién. Otra

razén de importancia es la de su facil aplicacion y los bajos costos operativos (De la Cruz Toribio,
2002 p. 89).

1.2.8. Cinética de adsorcion

La cinética de adsorcion interpreta la rapidez de captamiento del adsorbato, a consecuencia de
ello se puede detallar la tasa de adsorcion y el tiempo de residencia de éste en la interface solido-
liquido. Ademas, permite estimar la rapidez a la que el contaminante es retirado del efluente

tratado .

1.2.8.1. Modelo Matematico de Pseudo Primer Orden
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Este modelo asume la biosorcién como una reaccién de primer orden en cada uno de sus
reactantes a partir de:

dq;

rn =ky1(qe — q¢)

Ecuacion 5-1: Modelo Matematico de Pseudo Primer Orden
Fuente: Castro, S, 2013.

Al resolver la ecuacion diferencial tomando en cuenta los limites de integracion desde t = 0 hasta
t =t se tiene:

qr = qo(1 —e7¥at)
Ecuacion 6-1: Modelo Matematico de Pseudo Primer Orden
Fuente: Castro, S, 2013.

Al linealizar la ecuacién se obtiene:
ky
2.303t)
Ecuacidn 7-1: Modelo Matemaético de Pseudo Primer Orden
Fuente: Castro, S, 2013.

log(ge — qt) = log(qe) — (

En donde:

ge: Cantidad de soluto adsorbido en el equilibrio por unidad de masa de adsorbente, (mg. g%).

g:: Cantidad de soluto adsorbido en el equilibrio por unidad de masa de adsorbente al tiempo t,
(mg.g?) (Ale Borja, y otros, 2015 pag. 214).

ki: Constante de velocidad de pseudo primer orden, (min).

La constante ki se puede determinar por analisis de regresion no lineal de la grafica: (g: vs t)
1.2.8.2. Modelo matematico de pseudo segundo Orden
La ecuacion de Velocidad de la cinética de adsorcion de pseudo segundo orden se expresa como:

dq
- = ka(de — q0)°
t

Ecuacion 8-1: Modelo Matematico de Pseudo Segundo Orden
Fuente: Castro, S, 2013.

t 1 4 1 ;
ac k29e*  qe
Ecuacion 9-1: Modelo Matematico de Pseudo Segundo Orden

Fuente: Castro, S, 2013.
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Donde:
k2: Constante de velocidad de pseudo segundo orden, (g.mg?. min).
Las constantes k2 y ge se pueden determinar por analisis de regresién no lineal de la gréfica: g: vs

1 (Ale Borja, y otros, 2015 pag. 215).

1.2.9. Tiempo de Equilibrio de Adsorcion

Se llama tiempo de equilibrio al tiempo tomado durante el proceso de adsorcién hasta que el
material adsorbente se encuentre totalmente saturado y ya no aumente la captacion del metal. Por
esta razon es que se debe realizar un estudio completo del tiempo de contacto para llegar a
determinar el tiempo de equilibrio y se confirma dicho tiempo con el empleo de un modelo
cinético para saber a ciencia cierta la naturaleza del proceso. Idealmente el proceso de biosorcién
es un proceso rapido y oscila de 15 a 30 minutos (Ordofiez, 2017 p. 108).
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CAPITULO II

2. MARCO METODOLOGICO

2.1.  Hipotesis y especificacion de variables

2.1.1. Hipotesis general

> El uso de biomasa obtenida de cascara de pitahaya en diferentes concentraciones

permitira la adsorcion de iones de mercurio presentes en aguas contaminadas.

2.1.2. Hipotesis especificas

> Se obtendréa el material adsorbente mediante un tratamiento fisico-quimico sobre los
residuos de cascara de pitahaya.

> Se comprobara la presencia de Lignina, celulosa, y hemicelulosa en la cascara de pitahaya
mediante la determinacion de los grupos funcionales caracteristicos de estos biopolimeros
adsorbentes de mercurio mediante técnicas de espectrofotometria IR.

> Se debe conocer los datos de concentracidon de las diferentes soluciones a prepararse para
determinar la capacidad de adsorcion de mercurio de la cascara de pitahaya, a mas de eso el ajuste
de estos datos a los modelos de Freundlich y Langmuir seran Utiles para la determinacion de la
capacidad de adsorcion de mercurio, su extensién y factibilidad.

> La concentracion de mercurio en las soluciones preparadas disminuira al poco tiempo de

agregar el material adsorbente.
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2.1.3.

Identificacion de Variables

Tabla 2-2: Identificacion de Variables

Etapas del Proceso

Variables Independientes

Variables Dependientes

adsorbente

Obtencién del material | > Cantidad de la muestra » Cenizas
adsorbente » Temperatura » Humedad
» Tamafio de particula.
Caracterizacion del material | » Temperatura » Presencia de Lignina

> Presencia de
hemicelulosa

> Presencia de celulosa

Preparacion de las soluciones

> Concentracion de Mercurio

» Temperatura

Determinacion de la capacidad
de adsorcion de mercurio en

cascara de Pitahaya

» Temperatura

A\

Concentracion

> Dosificacién del adsorbente

» Concentracién de
mercurio después del

proceso de adsorcion

Realizado por: Chuquisala Ariana, 2020.
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2.1.4. Operacionalizacion de variables

Tabla 3-2: Operacionalizacion de Variables

Instrumento de

unidimensional, continua

mercurio.

Variable Tipo de Variable Definicion Operacional Categorizacion | Indicadores o
Medicion
) ] o Porcion del residuo de cascara de » Balanza
Cantidad de Independiente, cuantitativa, ) .
o ) ] pitahaya que se va a someter al - Peso Analitica
Adsorbente unidimensional, continua )
tratamiento.
) L ) Magnitud fisica-escalar que hace » TermoOmetro
Independiente, unidimensional, )
Temperatura ) referencia al calor presente en un - Calor
continua
cuerpo
Proporcion de soluto disuelto en un » Equipo de
y Independiente, cuantitativa, disolvente. espectroscopia
Concentracion o ) ) - Ppm/ppb »
unidimensional, continua de absorcion
atomica
] o Cantidad del material adsorbente que > Balanza
L Independiente, cuantitativa, y i
Dosificacion se va a agregar a la solucion de - Peso Analitica

Realizado por: Chuquisala Ariana, 2020.
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2.1.5. Matriz de consistencia

Tabla 4-2: Matriz de Consistencia

ASPECTOS GENERALES
Problema General Objetivo General Hipotesis General
Determinar pardmetros | El uso de biomasa obtenida de cascara de pitahaya en diferentes

cinéticos de adsorcion de | concentraciones permitira la adsorcién de iones de mercurio
mercurio  sobre  biomasa | presentes en aguas contaminadas.

obtenida de cascara de

pitahaya.

ASPECTOS ESPECIFICOS

o Variables de las
Problemas o » Hipotesis o o »
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Santo Domingo de
los Tséachilas, y el
Oro. El

nacional es

consumo
muy
elevado, y por ende
el desecho de este
residuoc  es muy

grande.

cascara de

pitahaya.

Se presume que al
ser una materia
fibrosa esta consta
de Celulosa,
hemicelulosa y
Lignina que son
polimeros gue
tienen cierta
afinidad por iones
metalicos pesados,
lo que llevaria a una
facil remocién del

contaminante.

Caracterizar la biomasa
obtenida, para evidenciar la
presencia de grupos
funcionales adsorbentes de

mercurio.

Se comprobara la
presencia de
Lignina, celulosa,
y hemicelulosa en
la cascara de
pitahaya mediante
la determinacién
de los grupos
funcionales

caracteristicos de
estos biopolimeros
adsorbentes de
mercurio mediante

técnicas de

YV V V V

Ph
Cenizas
Densidad
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Espectroscopia de Infrarrojo (FTIR)
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espectrofotometria
IR.

El manejo de datos
que se acoplen a un
modelo matematico
serd  fundamental
para predecir la
velocidad en la cual
serd removido el
contaminante de la

muestra tratada.

Determinar la capacidad de
adsorcion de mercurio en
soluciones acuosas a través
de isotermas de Freundlich,

y Langmuir.

Se debe conocer
los datos de

concentracion de

las diferentes
soluciones a
prepararse  para
determinar la
capacidad de
adsorcion de

mercurio de la
cascara de
pitahaya, a méas de
eso el ajuste de
estos datos a los
modelos de
Freundlich y
Langmuir  serén

atiles para la

» Temperatura
» Concentracion

> Dosificacioén

Espectroscopia de absorcién atdmica
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determinaciéon de

la capacidad de

adsorcion de
mercurio, su
extension y
factibilidad.

La
este

eficiencia de

proceso
dependera de la
cinética de
adsorcion, ya que la
del

esta

calidad

adsorbente
ligada a la cantidad
de sorbato (metal)
que pueda atraer y

retener.

Evaluar la cinética de
adsorcién de mercurio en

soluciones acuosas

La concentracion
de mercurio en las
soluciones

preparadas

disminuira al poco
tiempo de agregar
el material

adsorbente.

> Concentracion

Ajuste de los datos a un modelo matematico

Realizado por: Chuquisala Ariana, 2020.
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2.2.  Tipoy Disefio de Investigacion

2.2.1. Tipo de Investigacion

La investigacion que se llevara a cabo es de tipo Correlacional ya que se trabajara variando lo que
es la concentracion de la muestra, la concentracion del material adsorbente, la temperatura, el Ph
y otras variables independientes para llegar a un estudio convincente y prometedor en lo que
respecta a la remocion de este contaminante (mercurio) en soluciones acuosas.

El disefio de la investigacion es de tipo experimental, ya que el estudio contempla 5 etapas basicas
en las que se manipularan y someteran a cambios fisicos y quimicos las diferentes variables de
estudio

Obtencion y caracterizacion de la biomasa

Preparacion de las soluciones de mercurio

Determinacion del tiempo de Equilibrio

Determinacion de la Dosificacion de Adsorbente.

Determinacion de la capacidad de Adsorcion de mercurio en la biomasa obtenida, mediante el

uso de isotermas

2.3. Unidad de Analisis

La unidad de andlisis del presente estudio es la Capacidad de Adsorcion de Mercurio en biomasa
de cascara de Pitahaya para su implementacién como alternativa para el tratamiento de aguas

contaminadas con este metal pesado

2.4, Poblacion de Estudio

La poblacidn de estudio son las diferentes soluciones preparadas con concentraciones conocidas

de sales de mercurio.

2.5. Tamano de Muestra

En lo que respecta al tamafio de la muestra, se realizo la lectura de 85 soluciones de mercurio de
100 ml que estéan divididas de la siguiente manera: 21 muestras para el tiempo de equilibrio, 10
muestras para la dosificacion, y 54 muestras en las isotermas, estas soluciones fueron elaboradas
con un estandar de Mercurio, (Oxido de Mercurio) ademas se utilizd 0.5 g del adsorbente por

cada muestra, dando un total de 42.5 g del material adsorbente.
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2.6. Seleccion de la Muestra

La recoleccién de la muestra se hara mediante la compra directa de pitahaya en el cantén Palora
ubicado al Noroccidente de la provincia de Morona Santiago, exactamente en la parroquia
Arapicos ubicada a 4 km de la cabecera cantonal. Después se procedera a la extraccién de la

pulpa, para otros fines y se empezara el tratamiento de la cascara.

2.7. Técnicas de Recoleccion de datos

2.7.1. Obtencion de la biomasa adsorbente

Para la obtencion de la Biomasa adsorbente, se adquiri6 la fruta y se desprendio la cascara de la
pulpa, se lavd muy bien las cascaras con agua convencional y la tltima lavada con agua destilada,
después se procedio al secado durante 24 horas a temperatura ambiente, y luego en un secador de
bandejas durante 24 horas a una temperatura de 50° C, se pasé la muestra seca a un molino de

bolas y después se la tamizo, llegando a un tamafio de particula de 0.3 um.

2.7.2. Caracterizacion de la biomasa adsorbente

2.7.2.1. Determinacion del espectro FT-IR de la biomasa obtenida

Para la obtencion del espectro de la biomasa de cascara de Pitahaya, se prendid el equipo y se
ejecutd el software Spectra Manager, se limpié con un algoddn y alcohol el area de la muestra, y
se realiz6 un Background para verificar que no existe ninguna sustancia. Seguido a esto se colocé
3 g de la muestra y se realiz6 el barrido espectral de la muestra, se reviso el espectro con ayuda
del software Spectra Analysis, y aqui se marco los picos mas relevantes, que mas adelante seran
Gtiles para la determinacion de los grupos funcionales, se generaron lineas auxiliares y se guardd

el espectro. Finalmente se limpi6 el area de la muestra, se apag6 y desconect6 el equipo.

2.7.2.2. Determinacion del tamafio de particula

Para la determinacion del tamafio de particula se realiz6 un analisis granulométrico de 500 g de
cascara de pitahaya pulverizada, se tom6 un peso de tamizado de 100 g, se realiz6 un tamizado
progresivo de 0.6 um, 0.475 umy 0.3 um, el proceso de tamizado demoro alrededor de 35 minutos
y este procedimiento se lo repitié 5 veces hasta alcanzar los 500 g. Finalmente se recolectaron y

pesaron las muestras en cada tamiz y con los resultados obtenidos se realiz6 un andlisis

27



granulométrico basado en histogramas que indiquen las fracciones separadas por tamafo de

particula.
2.7.2.3. Determinacion de la Humedad del Adsorbente

Para obtener el porcentaje de humedad de la biomasa obtenida se prendi6 y calibr6 la balanza de
humedad, luego se colocé el plato de muestras dentro de la balanza y se cerr6 para tarar el equipo,
seguido se colocd 5 gramos de la muestra del material adsorbente en el plato para analizar, se
cerrd la balanza y se espero alrededor de 5 minutos. Finalmente se leyé el porcentaje de humedad
que se despliega en la pantalla del equipo, se retird la muestra, se limpid y se apago el equipo.

2.7.2.4. Determinacion del pH del Adsorbente

El ph del adsorbente se determiné mediante un pH metro; se prepar6 una solucion del adsorbente
con 10 g de la biomasa en 100 ml de agua destilada, luego se homogeneiz6 la muestra con la
ayuda de un agitador magnético por un tiempo de 15 minutos, luego se introdujo el electrodo del
Ph metro en la solucion y se observd la lectura en la pantalla del equipo, el proceso se repitié 5

veces y se realizd un promedio.
2.7.2.5. Prueba de Cenizas Totales

Para encontrar el porcentaje de cenizas que existen en el material adsorbente, lo primero en
realizarse fue pesar 3 crisoles vacios, luego se colocd 2 gramos del material adsorbente con
granulometria de 0.3 um en los crisoles, luego se los peso nuevamente, en la mufla se inciner6 la
muestra hasta que termine la combustion que es un tiempo aproximado de 2 horas
aproximadamente a 200 C. seguido a esto se elevo la temperatura a 550 C por 12 horas, pasado
este tiempo se sacaron los crisoles y se colocaron en el desecador hasta que la temperatura se
estabilice, Finalmente se pesé nuevamente los crisoles, y se ajustd los datos a la siguiente
férmula, y se hizo un promedio.

] P1 - P2
% Cenizas = — x 100

Ecuacion 10-2: Porcentaje de Cenizas Totales.
Fuente: Juarez, A, 2014.
En donde:

P1= Peso del Crisol con la muestra
P2= Peso del Crisol vacio

M= Masa de la muestra
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2.7.2.6. Determinacidn de la densidad Aparente del Adsorbente

La densidad aparente del adsorbente fue encontrada pesando una probeta vacia de 10 ml, luego
se agreg0 el material adsorbente con un tamafio de particula de 0.3 um hasta los 10 ml, luego se
dié un golpe ligero hasta que se compacte la muestra, después de esto se pes6 nuevamente la

probeta y se ajusto los datos a la siguiente férmula, se repitié el procedimiento 3 veces y se hizo

un promedio.
P1— P2
Densidad aparente = ——
V aparente
Ecuacion 11-2: Densidad Aparente.
Fuente: Judrez, A, 2014.
En donde:

P1 = Peso de la probeta con la muestra
P2 = Peso de la Probeta vacia
V aparente = Volumen de la Probeta

2.7.2.7. Determinacion de la Densidad real

Se determind la densidad Real del adsorbente mediante el uso de picnémetros, lo primero que se
hizo fue pesar los picnémetros vacios, luego se agregd 2 gramos del material adsorbente con un
tamafio de particula de 0.3 um en cada picnémetro, luego se los peso nuevamente con la muestra,
y se anotaron los datos obtenidos. Al finalizar, se llenaron los picnémetros con agua destilada y
se desalojo el aire que podria estar presente, se pesd y se anotd los datos y luego de esto se ajustd
todos los datos obtenidos a las siguientes formulas, se repitio el proceso 3 veces y se realiz6 un
promedio.
m=Mpig+w — (mp+a - mp)
Ecuacion 12-2: Masa del agua desplazada
Fuente: Juarez, A, 2014.

m
Densidad real = -

Ecuacion 13-2: Densidad real
Fuente: Juarez, A, 2014,

En donde:

m= Peso del agua desplazada
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Mp+a+w= Peso del picnometro con el agua destilada y el adsorbente
mMp+s= Peso del Picnometro con agua destilada

mp= Peso del Picnometro
2.7.2.8. Determinacion de la Porosidad del Adsorbente

Con los datos obtenidos de la densidad real y densidad aparente se ajustan los datos a la siguiente

ecuacion, se hace un promedio con las 3 repeticiones realizadas.

SA
%P =100 % (1 -

Ecuacion 14-1: Porosidad del Adsorbente
Fuente: Pastrana Mufioz, J. M., & Mora Alvarez, N. M. 2017.
En donde:

6A = Densidad Aparente
6R = Densidad Real

2.7.3. Preparacion de las soluciones de mercurio

Se realizaran los calculos pertinentes para la elaboracion de cada una de las soluciones, se lavaran
y secaran muy bien todos los materiales, el Gltimo enjuague debe ser con agua destilada debido a
la sensibilidad del equipo, para que no existan interferencias con otros metales, luego colocar en
un balén de aforo, una cama de agua destilada tipo 1 (ultra pura), se tomara una alicuota del

reactivo y se mezclard muy bien para su respectivo uso.
2.7.4. Calibracion del Equipo — Espectrofotometro de Absorcion Atémica

Para la calibracion del equipo y para la lectura de las muestras posteriores , se necesitara preparar
dos soluciones de HCI 1.53% y de NaBHaal 6% que son necesarias para la generacion del hidruro
de mercurio, que es la especie que el equipo va a leer, luego de esto se prepararan los estandares
para la curva de calibracion que seran en base al rango de las concentraciones aproximadas de las
muestras que se desean leer, se leeran los estandares y luego con el software del equipo se

elaborara la curva y si el r>es aceptable se procedera a la lectura de las muestras.

2.7.5. Determinacién del Tiempo de Equilibrio
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En la determinacién del tiempo de Equilibrio se elabor6 una solucion de 4 ppm de concentracién
de Hg, a lo que se le agregd 2 g de la biomasa adsorbente de cascara de Pitahaya, en agitacion
constante con la ayuda de un agitador magnético y un magneto, se fueron sacando alicuotas de en
los tiempos de : 1, 3, 5, 10, 15, 20, 25, 30, 35, 40, 45, 50, 55 minutos ; 1, 2, 3, 4,5, 6, 7, 8 horas
que fueron filtradas al instante con la ayuda de un filtro de jeringa de 0.45 um, estas alicuotas
fueron aciduladas con Acido nitrico concentrado y leidas en el espectrometro posteriormente. Con
los datos obtenidos se encontrara el tiempo en que la biomasa adsorbié todo el mercurio posible,
esto se lo deducira a partir del tiempo en el que la concentracion emitida por el equipo se mantenga

constante 0 con muy poca variacion (Arias Arias et al., 2017 p. 21).

2.7.6. Determinacién de la dosificacion del adsorbente

Para encontrar la dosis adecuada de biomasa adsorbente se prepard una solucion de mercurio de
2 ppm que se dividid en diferentes vasos de precipitacion de 50 ml, a cada muestra se le agrego
0.1; 0.15; 0.2; 0.25; 0.3; 0.35; 0.4; 0.45; 0.5 y 1 g de la biomasa adsorbente, luego se llevaron las
diferentes muestras al agitador durante un tiempo de 20 minutos, seguido a esto se filtraron las
muestras al vacio y se leyeron las muestras en el espectrofotémetro de absorcién atémica. Con
los datos obtenidos se podra encontrar la relacion adecuada de biomasa-solucion, cuando los

resultados no disminuyan de acuerdo al incremento de adsorbente (Arias Arias et al., 2017 p. 22).

2.7.7. Determinacién de la capacidad de adsorcién de mercurio

Se prepararon soluciones de mercurio de 100, 200, 300, 400, 500, 600, 700, 800, 900 y 1000 ppb
luego a cada solucion se le agregd la dosis encontrada del bioadsorbente, seguido a esto se
llevaron las diferentes muestras al Shaker y se programé la temperatura a 25 grados Celsius, con
250 rpm por un tiempo de 20 minutos que fue el tiempo de equilibrio encontrado anteriormente,
luego se filtraron las muestras al vacio y se leyeron en el espectrofotémetro de absorcion atémica.
Se repitié el procedimiento con las temperaturas de 40 y 60 grados Celsius. Con los datos
obtenidos se realizaron las isotermas planteadas, estos resultados determinaran la capacidad de
adsorcién de la cascara de pitahaya y a su vez determinaran las condiciones 6ptimas para que

ocurra el proceso de adsorcion (Arias Arias et al., 2017 p. 23).

2.7.8. Ajuste de los datos obtenidos a los Modelos Matematicos de Pseudo Primer y Pseudo

Segundo Orden

Con los datos obtenidos del tiempo de contacto realizar una regresion lineal utilizando las

ecuaciones linealizadas de los modelos matematicos de Pseudo Primer y Pseudo Segundo Orden.
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Para el modelo de Pseudo Primer orden en el eje x se tendra el tiempo (t) y en el eje y Log (qge-
gt) que hace referencia a la diferencia de la concentracion en el equilibrio y la concentracién en
cada alicuota de tiempo, obteniendo como resultado el valor de R

Para el modelo de Pseudo Segundo Orden se propone el mismo grafico con la diferencia de que
los valores de y se ven reemplazados por el cociente del tiempo y la concentracion de cada alicuota
en los diferentes tiempos consiguiendo como resultado el valor de “r?”. El modelo que obtenga el
r> mas cercano a 1 sera el que mejor represente la cinética de la adsorcién de mercurio en biomasa

de cascara de pitahaya.

2.7.9. Ajuste de los datos obtenidos a los modelos matematicos de Freundlich y Langmuir

Con los datos obtenidos en el punto 2.7.7., realizar una regresion lineal utilizando las ecuaciones
linealizadas de Langmuir y Freundlich. Para el modelo de Langmuir en el eje x se tendra (Ce) que
hace referencia a la cantidad de Hg en el liquido sin absorber y en el eje y (Ce/q) que hace
referencia al cociente entre la cantidad de mercurio absorbida y la cantidad sin absorber,
obteniendo como resultado los valores de R y los diferentes parametros de la isoterma.

Para el modelo de Freundlich se propone el mismo grafico con la diferencia de que los valores de
x se ven reemplazados por el Log(Ce) como también los valores de y que se reemplazaran por los
valores de Log (q) consiguiendo como resultado los valores de “R” y los parametros propios de
la isoterma.

Con los valores de r? se encontrara la isoterma a la cual se ajustan los datos obtenidos

experimentalmente.
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CAPITULO Il

3. MARCO DE RESULTADOS Y DISCUSION DE RESULTADOS

3.1. Resultados

3.1.1. Resultados de la obtencién de la Biomasa Adsorbente

El secado de las céscaras de pitahaya tomd un tiempo aproximado de 24 horas a temperatura
ambiente y 24 horas a una temperatura de 50° C, después de esto se la paso por un molino de
bolas y al terminar se tamizo, haciendo uso de un tamiz de 0.3 um de tamafio de particula segln
bibliografia el idéneo para la remocion de iones de mercurio, esta biomasa, tenia apariencia de
harina, el color que tom¢ era anaranjado debido al secado de las cascaras de pitahaya, y se obtuvo
alrededor de 2 kg de biomasa, de una muestra cruda de cascara de pitahaya de 5 kg.

3.1.2. Resultados de la Caracterizacion de la Biomasa Adsorbente

3.1.2.1. Analisis FTIR

Una vez que ya se obtuvo el espectro de la muestra, el siguiente paso a realizarse es el analisis de
este espectro para descubrir los grupos funcionales presentes en la biomasa y de esta manera

predecir la atraccidn que estos radicales podrian tener frente al metal en cuestion (mercurio), para

llegar al objetivo que es la adsorcion de este metal en soluciones acuosas.
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Grafico 1-3. Espectro de Adsorcion IR de Biomasa de Cascara de Pitahaya
Realizado por: Chuquisala, Ariana., 2021-
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Con la identificacion de los picos mas relevantes de este espectro junto con los valores de los
numeros de onda y el porcentaje de transmitancia, arrojados por el equipo se encontrara los
principales grupos funcionales de la biomasa.

Al hacer uso de tablas de Espectroscopia Infrarroja se pudo predecir la presencia de grupos
funcionales como: grupos hidroxilos y grupos amino debido a los picos que se escogid en el
espectro. En el pico 3333.36 [cm™] se podria apreciar una tensién del grupo hidroxilo y en
2922.59 [cm™] una tensién por estiramiento de los grupos metilo. Los picos entre 1621.84 [cm
'] pueden atribuirse a una flexion de los grupos hidroxilos, en el pico de 1397.17 [cm™] se podria
aproximar una flexién en el plano de los grupos CH proveniente de las cadenas de acidos grasos
y grupos metilos, y a partir de los picos 1096.33 a 1017.27 [cm™] se puede determinar una
vibracién en el anillo C-C C-OH, C-H de grupos funcionales de hidratos de carbono como
polisacaridos extracelulares, a continuacion se presenta una tabla de resumen con todos los grupos

funcionales a los que pertenecen los picos mas relevantes del espectro.

Tabla 5-3: Andlisis de Resultados FT-IR

Numero de onda Vibracion Grupo funcional
3333.36 Tension -O-H
2922.59 Tension -C-H
2850.27 Tension -C-H
1704.76 Flexion -O-H
1621.84 Flexion -O-H
1488.78 Flexion en el plano -H-C-Hy -O-C-H
1397.17 Flexion en el plano -C-H
1320.04 Vibracion oscilante en C6 | -C-H:
1096.33 Tension simétrica -C-0-C
1017.27 Tension asimétrica -C-0-C
889.987 Vibracion en el anillo -C-C, -C-O-H, -C-H
716.425 Deformacion y tension C-0-C,-C-C-0,y-C-C-H
641.215 Deformacion y tension C-0-C,-C-C-0,y-C-C-H

Realizado por: Chuquisala Ariana, 2021.

De acuerdo al andlisis FT-IR se pudo evidenciar en el espectro, la presencia de grupos funcionales
representativos de biopolimeros comunes como hemicelulosa y lignina que generalmente se
encuentran en cascaras fibrosas como lo es la cascara de Pitahaya. Segun Esquivel Patricia (2012),
la pitahaya en su estructura morfoldgica posee un porcentaje alrededor del 60% de celulosa, 16%

de Lignina y 23% de Hemicelulosa y minerales, que son compuestos con radicales atrayentes de
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iones de metales pesados como lo es el mercurio, es esta la razon por la cual la biomasa de céscara
de Pitahaya, resulta eficiente en cuanto a la remocion de mercurio.

3.1.2.2. Resultados de las diferentes pruebas a la biomasa Adsorbente

Todos los datos expresados en la siguiente tabla son el resultado del promedio de 5 repeticiones
por experimento, esto para la obtencion de datos mas exactos.

Tabla 6-3: Resultados de la Caracterizacion de la Biomasa

Prueba Resultado
Tamafo de Particula 0.3um
% de Humedad 0.7%
Ph 6.366
% de Cenizas 18.46%
Densidad Real 0.39 g/mi
Densidad Aparente 0.408 g/ml
Porosidad 4.6153

Realizado por: Chuquisala Ariana, 2021.

3.1.3. Determinacion del Tiempo de Equilibrio
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Grafico 2-3: Tiempo de Equilibrio
Realizado por: Chuquisala, Ariana, 2021.
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El tiempo de equilibrio encontrado fue de 20 minutos, es decir a partir del minuto 20 todas las
alicuotas oscilaron en valores entre 2859 ppb de Hg, de una muestra inicial de 4000 ppb. Esto
indica que la biomasa llega a su maxima adsorcion en un tiempo de 20 minutos. Estudios
anteriores han demostrado que el uso de la cascara de pitahaya como adsorbente de metales
pesados es eficiente, ya que remueve gran parte del contaminante en un corto tiempo, como es el
caso de un estudio planteado por Ore Cordero, en el que remueve plomo con biomasa activada de
cascara de pitahaya, en este caso el tiempo de equilibrio encontrado fue de 15 minutos logrando
una remocion del 99,4 % del metal en cuestion. La eficiencia de la biomasa radica en la presencia
de componentes derivados de la celulosa en un 99 %, asi como la presencia de grupos hidroxilos
y carboxilos que favorecen la biosorcion, mediante un mecanismo de intercambio idnico entre el
metal y la superficie del adsorbente.

Estos valores también seran Utiles para el estudio de su cinética (Arias Arias et al., 2017 p. 23) .

3.1.4. Determinacion de la Dosificacion del adsorbente
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Grafico 3-3: Dosificacién de Bioadsorbente
Realizado por: Chuquisala, Ariana, 2021.

Los datos recolectados en la dosificacién fueron graficados, y mediante este grafico se pudo
determinar que conforme aumenta la masa del material adsorbente la concentracion de mercurio
tiende a disminuir pero a partir del 0.25 g del adsorbente esta concentracion tiende al equilibrio
por lo que no representa gran cambio, en relacion a la variacion del adsorbente, este aumento en
el porcentaje de adsorcion se le puede atribuir segln (Fernandez Pino, 2018) a un aumento en el area

superficial y por ende a la disposicion de mas lugares para que ocurra la adsorcion, ademas que a
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dosis menores a los 0.25 g, el area superficial de la biomasa se satura con mercurio provocando
una concentracion residual grande, mientras que en dosis superiores a los 0.3 g de biomasa la
concentracién de mercurio entre la solucidn y la capa superficial de la biomasa tiende al
equilibrio, por lo que se concluyé que la dosis adecuada para la adsorcion de mercurio en biomasa
de céscara de pitahaya es de 0.25 g de biomasa por cada 50 ml de solucion. Es necesario tomar
en cuenta que al agregar el adsorbente la solucion se torna un tanto espesa, y esto dificulta el

filtrado (Arias Arias et al., 2017 p. 23).

3.1.5. Determinacion de parametros cinéticos de adsorcion.

Se llevd los datos recolectados en el tiempo de equilibrio a modelos matematicos de pseudo

primer y pseudo segundo orden para encontrar el modelo que mejor represente su cinética.

Tabla 7-3: Resultados Cinética de Adsorcion

Pseudo Primer Pseudo Segundo
Orden Orden
R? 0.0256 0.9992
K 0,0002303 0,00240212

Realizado por: Chuquisala, Ariana., 2021.

3.1.5.1. Modelo Matematico de Pseudo Primer Orden

Los datos fueron reemplazados en la ecuacién linealizada de pseudo primer orden, o de Legergren

obteniéndose:
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MODELO MATEMATICO DE PSEUDO PRIMER ORDEN

25

2 $
>
+
+
; 15
— + + Modelo Matematico de Pseudo Primer
g * Orden
T
g Lineal (Modelo Mate m atico de Pseudo
50 1 Primer Orden)
Q
. \
~ + + +
0,5
y=-0,0007x+1,1162
+ R* =0,0256
0 4o : : : : : , (min)
o 100 200 300 400 500 600

T_icmpo (X)

Gréfico 4-3: Modelo Matematico de Pseudo Segundo Orden
Realizado por: Chuquisala, Ariana.(2021)

3.1.5.2. Modelo Matematico de Pseudo Segundo Orden

Los datos fueron reemplazados en la ecuacién linealizada de pseudo segundo orden obteniéndose:

MODELO MATEMATICO DE PSEUDO SEGUNDO ORDEN

2,5
2 / y = 0,0045x+ 10,0087
R? =0,9992
15
~
E + t/qtvst
= +
e Lineal (t/qt vst)
1
0,5
o T T T T T 1 (min)
] 100 200 300 400 500 600

Tiempo (X)

Gréfico 5-3: Modelo Matematico de Pseudo Segundo Orden
Realizado por: Chuquisala, Ariana, ESPOCH, 2021.
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Como se puede observar en el grafico 4-3 los datos estdn muy dispersos de la linea de tendencia,
ademas el coeficiente de correlacién no es aceptable, por lo que se puede determinar que la
cinética de adsorcion de mercurio en cascara de Pitahaya no esta representada por el modelo
matematico de pseudo primer orden. Los datos no son representados por el modelo de pseudo
primer orden debido a que este modelo indica que la fase limitante en el proceso de adsorcion es
la transferencia de masa del metal a la superficie del adsorbente, y en este caso la fase controlante
es en si el mecanismo de adsorcion.

A diferencia del grafico 5-3 no existen datos atipicos, la mayoria se ajustan perfectamente a la
linea de tendencia, ademas el coeficiente de correlacion es muy cercano a 1, por lo que se puede
determinar que la cinética de adsorcion de mercurio en céascara de Pitahaya esta representada
perfectamente por el modelo matematico de pseudo segundo orden. Esto quiere decir que la etapa
limitante es el mecanismo de adsorcién y no tanto la transferencia de masa que pueda existir entre
el Mercurio en la solucién y la biomasa de cascara de Pitahaya, ademas este modelo matematico
indica que la velocidad de entrada del metal a los lugares de encuentro con la biomasa es
proporcional al cuadrado del nimero de lugares disponibles de dicha biomasa.

Estudios realizados por J. Sdnchez y C. Cameselle, en adsorcion de Mercurio utilizando diferentes
biomasas y carbones activados provenientes de productos agroindustriales, entre ellos cascara de
Pitahaya, también se demostr6 que su cinética responde a una cinética de pseudo segundo orden,
segun Séanchez esto es debido a que la mayor parte de reacciones de adsorcion con carbones
activados y biomasas, obviamente se dan de manera heterogénea lo que da paso a que la rapidez
de adsorcién y el mecanismo en el que ocurre, dependa del area de la superficie expuesta por la

biomasa.

3.1.6. Determinacion de la Capacidad de Adsorcion

Tabla 8-3: Resultados Isotermas

Isoterma de Freundlich Isoterma de Langmuir
R? 0.922 0.9564
Kd: 435.033 k: 0.0458
25C
n: 2.63852 b: 4366.8122
R? 0.932 0.9914
Kd: 5937.244 k: 0.1034
40 C
n: 3.773584 b: 3333.333
R? 0.946 0.9685
Kd: 15279.193 k: 0.1111
60 C
n: 4.184100 b: 3333.333

Realizado por: Chuquisala, Ariana., 2021.
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3.1.6.1. Ajuste de los datos a la Isoterma de Freundlich

3.1.6.2. Ajuste de los datos a la Isoterma de Freundlicha 25 C,40C,y 60 C

Isoterma de Freundlich

3,6
# Isoterma de Freundlich
3,55 25
*,
3,5 .’/ y=0,32?95x+2,8128
3,45 R*=0,9227
—~ 24 4+ Isoterma de Freundlich
z - a0C
& 335 /‘0
— y=0,2654x+3,0163
3,3 /j¢ R?=0,9324
3,25
39 - o . Isoterma de Freundlich
3,15 80
' 0 1 2 : y=0,2393x + 3,0585
R?=0,946

Log (Ce)

Grafico 6-3: Isoterma de Freundlich a 25 C, 40 C, y 60 C.

Realizado por: Chuquisala Ariana, 2021.

3.1.6.3. Ajuste de los datos a la Isoterma de Langmuir

Isoterma de Langmuir

(2
0,035 .
4 Isoterma de Langmuir 25
0,03 - ¢
*
y =0,0002x +0,0052
0,025 R*=0,9564
0,02 B Isoterma de Langmuir 40
=
D * / ¢
o 0,015 ¥ = 0,0003x +0,0029
R*=0,9914
0,01 #
Isoterma de Langmuir 60
0,005 C
|
y =0,0003x +0,0027
0 ' ' ' (ppb) R? =0,9685
0 50 100 150

Concentracion en el Equilibrio (Ce)

Gréfico 7-3: Isoterma de Langmuira 25 C, 40 C, y 60 C.
Realizado por: Chuquisala Ariana, 2021.

Como se puede observar en los gréficos 6-3 y 7-3 que hacen referencia al ajuste de los datos a las
isotermas de Freundlich y Langmuir, ambas tienen coeficientes de correlacion aceptables, pero el
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modelo que mejor representa su capacidad de adsorcién es la isoterma de Langmuir ya que su
coeficiente de correlacion se asemeja méas a 1, esto indica que la adsorcion se da en la monocapa,
tratandose de un biomaterial de superficie homogénea y que al saturarse, el proceso de
bioadsorcion también termina. Ademas, al acoplarse los datos a esta isoterma se presume que la
interaccién entre los iones involucrados es fuerte, asimismo que ocurre una ruptura y una
formacion de enlaces entre los cationes de Hg y los grupos metilo e hidroxilo de la biomasa
Lignocelul6sica de la céscara de Pitahaya.

Esta isoterma asume también, que todas las posiciones de adsorcion de la biomasa de céscara de
Pitahaya son equivalentes, es decir solo se adsorbe una molécula de Hg por posicion y que estas
moléculas adsorbidas no interactdan entre si, a diferencia de la isoterma de Freundlich, que se
basa en que la distribucion de la energia de adsorcién en los sitios es exponencial, es decir,
existiria una interaccion entre las moléculas adsorbidas de Hg adyacentes ocasionando que se
forme una multicapa.

Se determind ademas que la temperatura influye de manera determinante en el proceso de
adsorcion, ya que el coeficiente de correlacion de la isoterma de 40 C fue el méas cercano a 1 con
un valor de 0.9914, por ende la capacidad de adsorcién de la biomasa aumenté conforme se
aumento la temperatura a los 40 C, pero existié una disminucion de dicha capacidad de adsorcion
al elevar la temperatura ain mas, a los 60 C, que se explica debido a que la energia superior
provocada por la temperatura, debilita las fuerzas de interaccion entre el adsorbato y el
adsorbente, lo que facilita la desorcién del mercurio en la solucién. Por esto se llega a la deduccion
que la temperatura idonea para que ocurra el proceso de adsorcién de mercurio en biomasa de
cascara de Pitahaya es de 40 C. En un estudio de adsorcién similar fundamentado por (Ore Cordero,
2019), utilizé cascara de Pitahaya para remover plomo, en este estudio también se acoplaron los
datos a la isoterma de Langmuir, siendo este un método bastante versatil para describir procesos
de adsorcion en estado Sélido-Liquido (Arias Arias et al., 2017 p. 23).

Segln (Adamson, 1997 p. 25) en su estudio de la Capacidad de Adsorcién de metales pesados en
residuos organicos, el modelo de Langmuir tiene una gran desventaja frente a Freundlich ya que
este modelo asume que la energia de adsorcion es distinta del grado de recubrimiento, y se reprime
a la formacion de una monocapa, no obstante la mayoria de los adsorbentes organicos suelen
presentar superficies heterogéneas, 1o que provoca que exista diversos sitios disponibles para la

adsorcién, en otras palabras la energia de adsorcion varia de un lugar a otro.
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CONCLUSIONES

> Se determind parametros cinéticos de adsorcion de mercurio en biomasa obtenida de
cascaras de Pitahaya, mediante el estudio de su cinética, ajustando los datos obtenidos
experimentalmente, a modelos matematicos de pseudo primer y pseudo segundo orden, dichos
datos se ajustaron perfectamente al modelo matemaético de pseudo segundo orden con un
coeficiente de correlacion de 0,999.

> Se obtuvo aproximadamente 300 g de biomasa, de un peso total de 1,5 kg de céscara de
pitahaya, esto se lo realiz6 mediante un tratamiento térmico y luego un tratamiento fisico que se
baso en la molienda y el tamizado a un tamafio de particula de 0.3 micrémetros, con el fin de
retener mercurio en soluciones acuosas.

> Se determing la capacidad de Adsorcion de Mercurio en soluciones acuosas en biomasa
de cascara de Pitahaya, mediante el ajuste de los datos obtenidos experimentalmente a las
isotermas de Freundlich y Langmuir, dichos datos se acoplaron mejor a la isoterma de Langmuir
lo que indica que el area del material adsorbente es homogénea, cuando el adsorbente se satura,
el proceso de adsorcién termina, es decir la adsorcion de los iones de mercurio se dan por
monocapa,

> Se evalu6 la cinética de adsorcion de mercurio en biomasa de cascara de Pitahaya,
mediante una comparacion cuantitativa con otros adsorbentes organicos, determinando que la
biomasa obtenida resulta competente, ya que adsorbe alrededor del 71.475 % de mercurio en
solucion acuosa a solo 20 minutos del contacto con la solucién, con una dosis de 5g de biomasa

por cada litro de solucién.
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RECOMENDACIONES

> Desprender la mayor parte de la comida de la Pitahaya, para que su secado sea mas rapido,

adicional a esto realizar la Ultima lavada con agua destilada

> Cortar las cascaras de pitahaya en tamafios iguales para que su secado sea homogeéneo.
> Para una mayor eficiencia al momento de moler, se recomienda utilizar un molino de
Harinas.

> Guardar la biomasa después de ser molida hasta su utilizacion en una funda ziploc, ya

que protege a la biomasa de la humedad, ya que una muestra con menor porcentaje de agua es
mas eficiente.

> Preparar las soluciones con Agua destilada ultra pura tipo 1, ya que tiene una absorbancia
a 254 nm menor a 0.001 lo que disminuye la probabilidad de tener interferencias en las lecturas
de las muestras.

> Lavar muy bien los balones de aforo donde se preparan las muestras, ya que el equipo
Espectrofotometro de Absorcién Atdmica es muy sensible y restos de otras soluciones pueden
interferir en las lecturas.

> Trabajar de preferencia con pipetas automaticas ya que son mas precisas y disminuyen
errores sistematicos en las soluciones.

> Si las muestras no son leidas el mismo dia de su preparacién se recomienda acidularlas
con acido nitrico concentrado, para preservarlas.

> Para la curva de calibracion de la lectura del tiempo de contacto, se recomienda que el
rango sea amplio ya que no se conoce en un principio el porcentaje de adsorcion de la biomasa
tratada.

> Las soluciones de acido clorhidrico y boro hidruro de sodio son muy importantes en la
lectura de las muestras ya que son las encargadas de generar los hidruros de mercurio que influye

significativamente en las sefiales, por lo que se sugiere tener la mayor precision al elaborarlas.
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ANEXOS

ANEXO A: OBTENCION DE LA BIOMASA ADSORBENTE

a)

~
o]

a) Extraccion de la Pulpa de Pitahaya

b) Secado a temperatura Ambiente durante 24 h




ANEXO B: TRATAMIENTO TERMICO DE LA BIOMASA ADSORBENTE

c)

d)

c) Secado durante 24 ha50C

d) Molienda de las céscaras secas




ANEXO C: CARACTERIZACION DE LA BIOMASA

€)

e) Tamizado de la Molienda
f) Analisis FT-IR




ANEXO D: CARACTERIZACION DE LA BIOMASA

9)

h)

g) Prueba de Porcentaje de Humedad
h) Analisis de pH




ANEXO E: CARACTERIZACION DE LA BIOMASA

i)

i) Porcentaje de Cenizas
j) Prueba de Densidad




ANEXO F: DETERMINACION DEL TIEMPO DE CONTACTO

K)

k) Muestras para el Tiempo de Contacto

I) Lecturade las Alicuotas a diferentes tiempos




ANEXO G: DETERMINACION DE LA DOSIS IDONEA

m) Dosificacién

n) Agitacion de muestras para Isotermas




ANEXO H: CALCULO DE ISOTERMAS

0)

P)

o) Filtrado al vacio de las soluciones para las isotermas

p) Lectura de muestras para las Isotermas




ANEXO I: CALCULO DE ISOTERMAS

q)

q) Preparacion de estandares para calibracion del Equipo- Espectrofotémetro de
Absorcion Atémica

r) Lectura de los estandares y construccion de la curva de calibracion (Se realiz6
para cada lote de muestras: Tiempo de contacto, dosificacion, isotermas).




ANEXO J: ESPECTRO (FT-IR) BIOMASA DE CASCARA DE PITAHAYA
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ANEXO L: RESULTADOS DE TIEMPO DE CONTACTO

B

SOLAAR AA Report

Operator Name: ciencias
Results File:

Vapour Mode: No Heating
Sample Compartment: Right Hand
Carngr Gas Flow Rate: 200mLimin

Sampling: None

Calibration Mode: Normal
Concentration Units: pg/L
Acceplables Fil: 0,995

Masler Standard: 50,0000

Standard 1 5,0000
Standard 2 10,0000
Standard 3 20,0000

03/03/2021 14:46:28 ciencias:FOCUINLABO3N1S
Standard 5 13:29:16 : Deleted

Sample ID Signal
Abs
Hg Blank -0,000
Hg Standard 1 0,005
Hg Standard 2 0,015
Hg Standard 3 0,030
Hg Standard 4 0,048
Hg BLANCO 0,000
Hg 1-MIN 0,043
Hg 3-MIN 0,042
Hg 5-MIN 0,058
Hg 10-MIN 0,040
Hg 15-MIN 0,038
Hg 20-MIN 0,036
Hg 30-MIN 0,034
Hg 40-MIN 0,037
Hg 50-MIN 0,035
Hg 60-MIN 0,038
Hg 2-H 0,034
Hg 60-MIN 0,035
Hg 3H 0,032
Hg &-H 0,030
Hg 5-H 0,034
Hg 6-H 0,032
Hg 7-H 0,027
Ha B-H 0,026

Hg 5-MIN 0,044

CASOLAARMDATAMERCURIONHg-ARIANA-2 sl
Vapour Parameters - Hg

Purmp Speed: 40
Sampling Parameters - Hg

Calibration Parameters - Hg
Line Fil: Linaar
Scaled Units: pg'L
Rescale Limit: 10.0%

Standard 4
Standard 5

Element Audit Trail - Hg

Solution Results - Hg
Rsd Conc
% ua/L
10,0000
5,0000
10,0000
20,0000
30,0000

1,1080
27,3039
26,6080
36,5030 C
255104
24 5861
228753
221979
235635
225723
248735
21,8553
22 5488
208773
18,2134
21,8337
20,5350
17,6136
17,1614
27 8647

Report Date: 08/03/2021 14:47:22

Vapour Kit: VP100

Use Stored Calibration: No
Sealing Factor: 1,0000
Failure Action: Flag and Continue

30,0000
40,0000

Corrected Conc

1,1080
3412988
336,005
4562869 C
3183799
3073258
2859414
2774735
2845438
2821 538
3109,18¢
2744410
2818 600
2622163
2401 674
741 M3
2566,880
220,708
2145172
3483082




ANEXO M: RESULTADOS DE DOSIFICACION

Warning: OO Results nat available.

Element: Hg

Wavelangth: 253, Tnm
Background Correction: D2
Signal Type: Continuous
Measurement Time: 4,0secs
Use RSO Test: No

0Q Test Result Summary

Spectrometer Parameters - Hg

Measurement Mode: Absorbance
Bandpass: 0,5nm

High Resolution: Of

Resampiles: Fast

Flier Mode: No

Lamp Current: 5%
Optlimise Spectromeler Paramelers: No
Number Of Resamples: 1

SOLAAR Data Station V11,03

SOLAAR AA Report

Operator Name: ciencias
Results Fite:

Vapour Mode: No Heating
Sample Compartment: Right Hand
Carrigr Gas Flow Rate: 200mLimin

Sampiing: None

Calibration Mada: Normal
Cancentration Units: pg/L
Acceplable Fil: 0,995

Master Standard: 50,0000

Standard 1 5,0000
Standard 2 10,0000
Standard 3 20,0000
Hg D.1gramos 0,084
Hg 0.1gramos 0,054
Hg 0.15gramos 0,038
Hg 0.2gramos 0,020
Hg 0.25gramos 0011
Hg 0.3gramos 0,013
Hg 0.35gramos 0,010
Hg 0.4gramos 0,015
Hg 0.45gramos 0,073
Hg 0.5gramos 0,067
Hg 1gramao 0,040
Hg limpieza 0,001

CASOLAARMDATAMERCURION8-03-2021-Hy.slr

Vapour Parameters - Hg

Pump Speed: 40
Sampling Parameters - Hg

Calibration Parameters - Hg
Line Fil: Lingar
Scaled Units: pg/L
Rescale Limit: 10,0%

Standard 4
Standard 5

Element Audit Trail - Hg

46,1382 C
26,8303
18,0934
10,4508
63384
7.0629
5,7606
8,2966
36,2604
33,0780
20,3058
14233

Page 3- Results

Report Date: 18/03/2021 16:33:29

Vapour Kit: VP100

Use Stored Calibration: No
Scaling Factor: 1,0000
Failure Action: Flag and Continue

30,0000
40,0000

4613828 C
536,6053
381.8877
20,0150
126,7670
70,6293
57 6060
41,4828
36,2694
33,0780
20,3058
14233




ANEXO N: RESULTADOS DE LECTURA DE MUESTRAS PARA ISOTERMAS

SOLAAR AA Report

Operator Name: ciencias Report Data:
Reasults File: CASOLAARMDATAMERCURK18-03-2021-Hg.slr

Vapour Parameters - Hg

Vapour Mode: Mo Heating Vapour Kit: VP100
Sample Compartment: Right Hand
Carrier Gas Flow Rate: 200mLimin Pump Speed: 40

Sampling Parameters - Hg

Sampling: None

Calibration Parameters - Hg
Calibration Mode: Normal Line Fif: Linear Use Stored Calibration: No
Concentration Linits: pg/L Scaled Units: pg/'L Scaling Factor: 1,0000
Acceplable Fil: 0,995 Rescale Limif: 10,0% Failure Action: Flag and Continue
Master Standard: 50,0000
Standard 1 5,0000 Standard 4 30,0000
Standard 2 10,0000 Standard 5 40,0000
Standard 3 20,0000

Element Audit Trail - Hg

Mo changes are recorded for this element

Solution Results - Hg

Sample ID Signal Rsd Cone Corrected Conc
Abs % e pglL
Hg Blank 0,001 10,0000
Hg Standard 1 0,007 50000
Hg Standard 2 0,018 10,0000 U
Hg Standard 3 0.040 20,0000
Hg Standard 4 0.060 30,0000
Hg Standard 5 0.08z2 40,0000
Hg 100ppb 0,028 15,0842 15,0942
Hg 200pph 0,011 62194 62194
Hg 300pph 0,011 5.4015 54015
Hg 400pph 0,018 97104 9,7104
Hg 500pphb 0,036 18,0554 18,0594
Hg 600pph 0,038 18,1201 38,2402
Hg T00pphb 0,008 5,0355 25,1773
Hg 800pphb 0,018 9 5806 47,8482
Hg 00pphb 0,021 11,0511 55,2555
Hg 1000ppb 0,041 20,6056 103,0281
Hg T00ppb 0,019 99313 24 B2R2
Hg 40C-400pph 0,008 4,7881 4, 7891
Hg 40C-500pph 0,025 12,9811 12,9811
Hg 40C-600ppb 0,052 25,8419 25,8419
Hg 40C-B00pph 0,025 12,9109 322772
Hg 40C-800ppb 0,018 9 8052 24,5131
Hg 40C-900ppb 0,057 28,3284 1133138
Hg 40C-1000ppb 0,032 16,3450 81,7250
Hg Sample ID 19 0,002 1.7106 1,71086
Hg 60C-300pph 0,004 30164 3,0164
Hg 60C-500ppb 0,023 12,1853 12,1853
Hg B0C-600ppb 0,048 23,9849 23,9849
Hg 60C-B00ppb 0,053 26,6487 56,6167
Hg 60C-300pph 0,076 37,6616 37,6616

Hg 60C-1000ppb 0,032 16,4705 82,3525




ANEXO O: RESULTADOS DE LECTURA DE MUESTRAS PARA ISOTERMAS
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