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RESUMEN

El objetivo del presente trabajo fue evaluar la actividad adsortiva de 6xido de grafeno reducido y
nanocelulosa para la remocion de arsénico presente en el agua. Para ello, primero se caracterizd
los nanomateriales funcionalizados de rGO y NC mediante microscopia IR y de barrido. Segundo,
se procedi6 a realizar el tiempo de contacto considerando las condiciones de temperatura,
agitacion, pH, tiempo y volumen de solucién madre de As (25, 40 y 60°C; 250 rpm; 5,7y 9; 1,
5, 10, 15 y 30 min; 200 ml), realizando 250 muestras. Posterior, con las muestras anteriores se
obtuvo la concentracion final mediante lecturas de cada una de ellas en el espectrometro de
adsorcion atdmica. Seguido, se estudi6 la actividad adsortiva de las muestras anteriores realizando
célculos de concentracion y peso en equilibrio. Los resultados obtenidos en las lecturas de cada
muestra, presentan actividad adsortiva ya que existid disminucién de la concentracion inicial de
arsénico (10ppm) con respecto a las concentraciones finales. De igual manera, al realizar los
calculos de concentracion y peso en equilibrio se encontré comportamiento de actividad adsortiva
ya que muestran un decrecimiento de concentracion de arsénico. Concluyendo que, el (rGO y
NC) r como adsorbentes presentan actividad adsortiva para la remocién de arsénico presente en el
agua. Se recomienda realizar la nanocelulosa bajo otros experimentos diferentes al utilizado en

esta investigacion, ademas, variar los pesos de cada nanomaterial para su funcionalizacion.

Palabras clave: <ACTIVIDAD ADSORTIVA>, <OXIDO DE GRAFENO REDUCIDO>,
<NANOCELULOSA>, <MICROSCOPIA IR>, <ESPECTROMETRO DE ADSORCION
ATOMICA>, <CONCENTRACION EN EQUILIBRIO>, <PESO EN EQUILIBRIO>.
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ABSTRACT

The aim of the present work was to evaluate the adsorptive activity of reduced graphene oxide
and nanocellulose for the removal of arsenic from water. For this purpose, rGO and NC
functionalized nanomaterials were first characterized by IR and scanning microscopy. Second,
the contact time was carried out considering the conditions of temperature, agitation, pH, time
and volume of As stock solution (25, 40 and 60°C; 250 rpm; 5, 7 and 9; 1, 5, 10, 15 and 30 min;
200 ml), making 250 samples. Subsequently, with the above samples, the final concentration
was obtained by means of readings of each one of them in the atomic adsorption spectrometer.
Then, the adsorptive activity of the previous samples was studied by performing concentration
and equilibrium weight calculations. The results obtained in the readings of each sample show
adsorptive activity since there was a decrease in the initial concentration of arsenic (10ppm)
with respect to the final concentrations. Likewise, when calculating the concentration and
weight in equilibrium, adsorptive activity behavior was found, since they show a decrease in
arsenic concentration. It was concluded that, the (rGO and NC) f as adsorbents present
adsorptive activity for the removal of arsenic present in water. It is recommended to perform the
nanocellulose under other experiments different from the one used in this research, in addition,

to vary the weights of each nanomaterial for its functionalization.

Keywords: <ADSORT ACTIVITY>, <REDUCED GRAPHENE OXIDE>,
<NANOCELLULOSE>, <R MICROSCOPY>, <ATOMIC ADSORPTION
SPECTROMETER>, <CONCENTRATION IN EQUILIBRIUM>, <WEIGHT IN
EQUILIBRIUM>.
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INTRODUCCION

Planteamiento del problema

Enunciado del problema

El agua, siendo un elemento vital, necesario para toda forma de vida, se lo considera unanecesidad,
si el ser humano bien se encuentra en desarrollo es adulto o adulto mayor, y consumen por lo
minimo 3 litros diarios por persona, se han encontrado estudios que en promedio necesitamos de
20 a 50 litros aproximadamente para nuestro diario vivir, esto también varia de acuerdo a la
persona ya que depende mucho de la edad, caracteristicas fisicas y fisiolgicas, por otro lado para
nuestras acciones cotidianas como es el tomar una ducha, o el aseo personal en general, se usa
alrededor de 70 litros por persona, para lavar prendas, alimentos entre otras acciones el ser humano
consume 20 litros por personadiario (Tello, 2013, pp. 4-7).

La necesidad de agua dulce apta para el consumo o agua potable, se convirtié en un bienbasico
gue es importante satisfacer o adquirirlo, es decir si en el caso de que esta llegaraa faltar o a existir

carencia se compromete la subsistencia de la misma, esta es la llamadanecesidad absoluta (Tello,
2013, p. 5) (Vazquez & Montoya 2004, p. 2).

Sin embargo, existe mucha contaminacion o descuido del tratado de aguas residuales, a causa de
industrias ya que estas expulsan grandes cantidades de desechos contaminantes,metales toxicos
como el arsénico, compuestos organicos como pesticidas, detergentes, tintes fenoles, ente otros,
afectando directamente a al agua (Hokkanen, Bhatnagar & Sillanpad 2016, p. 1). También es de nuestro
conocimiento que el arsénico (As), al ser considerado un metaloide altamente toxico, no es apto
para el consumo humano, ni en lasmas minimas cantidades y para el riego de sembrios, ya que
este se va a encontrar de forma inorgénica y natural en el agua, al provenir de partes subterraneas
de la tierra, la presencia de arsénico en el agua se vuelveun problema ambiental (Lima Cardona 1967,
p.1,3). Hoy en dia sigue siendo un gran desafio tener un método de tratamiento de aguas residuales,
y méas aun remover las cantidades de arsénico, segun la investigacion realizada por la Agencia de
Proteccion Ambiental de los Estados Unidos (USEPA), el cual se centro en el estudio de los
efectosque causa la concentracion de arsénico en la salud humana, los cuales explican que asi se
encuentre una concentracion muy baja de arsénico en el agua potable que seria de 0.01-0.05
mg/L, puede ser causante de enfermedades letales tal como es el cancer al pulmoén a la piel y la

vejiga y en una menor fuerza también se presenta con cancer de higado (Hokkanen,Bhatnagar &
Sillanp&a 2016), (Li et al. 2014, p. 1).



Formulacién del problema

¢Se puede realizar adsorcidn o remocion de arsénico presente en el agua usando nanocelulosa y
oxido de grafeno funcionalizados como adsorbentes, en una concentracion determinada y

temperatura, tiempo de contacto y pH diferentes?

Justificacion de la Investigacion

Ante la gran problematica que se desencadena y teniendo la necesidad de contar con aguapotable,
se propone una solucion alternativa mediante un método eficaz como es el de adsorcidn, el cual
consiste en funcionalizar dos nanomateriales que son oxido de grafeno reducido (rGO) y
nanocelulosa (NC), que segln la teoria estudiada del rGO actlia como un buen adsorbente. (Pradhan
etal. 2020, p. 1-2) Para el proceso de adsorcién se toma en cuenta que, actualmente la tecnologia

emergente es la llamada nanotecnologia, la cual se ofrece como un futuro prometedor y rentable.

Para este proceso de adsorcién se ha estudiado que el 6xido de grafeno reducido (rGO), como
material adsorbente de metales pesados tdxicos, es muy prometedor, ya que este posee
propiedades Unicas como material adsorbente por su relacion superficie volumen (Pradhan et al.
2020, p. 1-2). El rGO tiene varias caracteristicas como son la alta conductividad la que depende de
la estructura quimica y atémica, las cuales se muestran Gptimas para ser adsorbente de metales
pesados y toxicos. (Pacheco Paez y Rincdn Castro2019, p. 19). El uso de grafeno en este tipo de
pruebas muestra que tiene una afinidadcon sustancias tdxicas, que al encontrarse a ciertas

temperaturas y pH controlados van a crear una interaccién entre cargas ionicas (HERUZO,
2014)(Pacheco Paez & Rincdn Castro 2019, p. 18).

Por otro lado, el estudio del uso de compuestos de nanocelulosa (NC) como adsorbente, para el
tratamiento de aguas residuales y aguas contaminadas, ha mostrado gran efectividad por sus
excelentes propiedades adsortivas, se han investigado varios compuestos de base nano para la

eliminacion de contaminantes, entre ellos se encuentra los nano compuestos de celulosa/grafeno.
(Tshikovhi, Mishra & Mishra 2020, p. 618).

Al ser un biopolimero cuyas dimensiones son nanomeétricas y por ende encontrarse en unaescala
manomeétrica, la nanocelulosa NC, posee de caracteristicas que la hacen ser un nanomaterial
perdurable para la adsorcion y remocion de metales pesados y toxicos en cuerpos de agua, como
es la alta resistencia, dispersion, &rea superficial y resistencia en medios agresivos y en
temperaturas elevadas (Alejandra & Zaldumbide 2017, p. 12).

En un estudio realizado por (Suman et al. 2015) demostré que la nanocelulosa bacterianaal



encontrarse cubierta por nano particulas, logro remover iones de Pb (I1) y Cr (l1) y bacterias E.
Coli en un 99.48 %, 98,3% y 100% respectivamente.

Con el desarrollo de esta investigacion se espera dar un aporte a la sociedad y al medio ambiente
con la implementacion de un nanomaterial emergente el cual se presenta como una propuesta
tecnoldgica de la nanocelulosa (NC) que al ser un material cristalino procedentede los residuos
orgéanicos, y el dxido de grafeno reducido (rGO) procedente del grafeno, se propone funcionalizar
estos dos nanomateriales, el cual al estar en contacto con una solucion madre de arsénico se lo
sometera a un proceso de adsorcién mediante un espectrofotometro de adsorcién atémica, que
nos permitird obtener la concentracion final luego de la adsorcion y con esto analizar la actividad
adsortiva en diferentes soluciones las cuales estaran en pH, temperatura y tiempo diferente cada
una, y de acuerdo a este resultado podremos observar si adsorbe arsénico y en qué cantidades lo
hace, de igual manera se podra analizar si no llega adsorber arsénico y llegar a una conclusién del
porque esto llega a suceder usando las cantidades especificadas en la metodologia, un punto
importante a recalcar es que la nanocelulosa NC con la cual se nesta trabajando es realizada a

base de hojas de choclo, con esto podremos afirmar o negar si dicha NC es un buen adsorbente.

Por lo antes expuesto el desarrollo y estudio del tema de investigacion en cuestion, se enfoca en
la funcionalizacién de dos nanomateriales a los que se realizaran experimentos con el fin de
analizar si estos son adsorbentes, en este caso se hara la experimentacion con arsénico, mediante
sus concentraciones finales y su actividad adsortiva llegaremos a deducir si existié o no adsorcién

analizando su actividad adsortiva.

Objetivos de la Investigacion

Objetivo General

Evaluar la actividad adsortiva de rGO y nanocelulosa para la remocién de arsénico.

Obijetivos Especificos

- Caracterizar los nanomateriales rGO y nanocelulosa utilizando microscopia y espectroscopia
disponible.
- Evaluar la actividad adsortiva modificando pardmetros tales como: temperatura, agitacion,
pH, tiempo y volumen de solucién madre de As.
- Estudiar la cinética de adsorcion utilizando el modelo de pseudo primer orden y pseudo
segundo orden, para verificar la efectividad de remocidn de arsénico utilizando éxido de
3



grafeno y nanocelulosa.
Determinar el porcentaje de arsénico removido mediante el proceso de adsorcion, usando

oxido de grafeno reducido (rGO) y nanocelulosa (NC) funcionalizados como adsorbentes.



CAPITULO |

1. MARCO TEORICO

1.1. Antecedentes de la Investigacion

De acuerdo a Pradhan, Konwar, Ghosh, Mondal, Jarkar y Deb; 2020, en su investigacionsobre
“Oxido de hierro multifuncional integrado con oxido de grafeno reducido como uncandidato
adsorbente versatil para la eliminacion eficaz de arsénico y tinte”, de acuerdo al desarrollo y
resultados expuestos de dicha investigacion indica que al usar un compuesto de Oxido de
grafeno reducido (rGO) y nanoparticulas de magnetita en una proporcion de 1:1 lograron
remover hasta un 96% de cantidad de metales pesados en este caso el arsénico de aguas
residuales o contaminadas asi como también tintes de las mismas, para un tiempo de contacto
de 120 min a pH 7 (Pradhan et al. 2020, p. 412). Mediante un proceso de adsorcion se lleg6 a obtener
grandes y ventajosos resultados frente al gran enigma de la contaminacion de agua por metales

y tintes, mostrando asi queeste proceso tiene un gran potencial y tiene fines excelentes.

Como se expone en la investigacién de Tshikovhi, Shivani, Mishra y Ajay; 2020, titulada
“Nanocellulose-based composites for the removal of contaminants from wastewater”, nos
indica que al trabajar con nanocelulésicos y por las propiedades que cuentan, muestran gque
tienen un gran potencial para la remocion de materiales pesados o de diferentes contaminantes
existentes en el agua. La nanocelulosa tiene una gran afinidad con los contaminantes organicos
e inorganicos, y al estar en interaccién entre contaminantes, mediante el proceso de adsorcién
trabajan a través de diferentes mecanismos como la interaccion electrostatica, las fuerzas de
van de Waals, los enlaces de hidrogeno y las interacciones pi-pi (Tshikovhi, Mishray Mishra 2020, p.
629). De esta manera se demuestra que el proceso de adsorcién con nanocelulosa es eficaz al

momento de remover metales pesados y materiales toxicos de aguas contaminadas.

De este modo podemos notar que el proceso de adsorcion con nanomateriales, siendo el 6xido
de grafeno reducido y nanocelulosa como adsorbentes, es una manera efectiva para la
eliminacion de metales pesados delagua, esperando tener resultados prometedores para los fines

correspondientes de esta investigacion.



1.2. Marco Conceptual o Glosario

1.2.1. Nanocelulosa

Actualmente recibe una gran acogida de parte de los investigadores ya que tiene algunas

aplicaciones en muchas areas de estudio, y sobretodo es un nanomaterial muy poco explotado.

Se la obtiene de la celulosa de cualquier tipo de material apto para procesarlo, convirtiéndose asi
en una fibra natural, Ilama mucho el interés para trabajar con este nanomaterial ya que el tamafio
de la fibra de la nanocelulosa es de menos de 100 nm de diametro y tiene varios micrometros de
longitud, su peso es sumamente ligero y de baja densidad la cual oscila alrededor de 1,6 g/cm?,
tiene una alta resistencia a la traccién de hasta 10 GPa, y una excelente propiedad de fuerza. La
nanocelulosa en su mayoria de ocasiones es transparente con un tono leve blanquecino (Phanthong
etal., 2018p. 33-34). Tienen también propiedades dieléctricas, ya que son altamente cristalinos y al

tener un moédulo de Young muy alto, son los ideales candidatos para la industria eléctrica.(Fernando,
Guerrero y Arroyo 2016, p. 59)

La nanocelulosa contiene en su estructura diversos grupos hidroxilos (R-OH) también se
encuentran fuertes redes de enlaces de hidrogeno (H), estos grupos hidroxilos son aptos para

funcionalizarse con algunas propiedades superficiales de la nanocelulosa (Phanthong et al. 2018, p.
33,34)

1.2.2. Aplicaciones de la nanocelulosa

Tiene propiedades para formar cristales liquidos los cuales tienen diversas aplicaciones. Al poseer
materiales altamente cristalinos, tienen propiedades mecanicas altas, es un material muy resistente

y ligero (Fernando, Guerrero & Arroyo 2016, p. 59).

Con esta fabrican dispositivos de anti falsificacion, tintas para imprimir, materiales iridiscentes
(Fernando, Guerrero & Arroyo 2016, p. 60)

Transformadores eléctricos, ya que estos son méas estables quimicamente (Fernando, Guerrero y Arroyo
2016, p. 60)

Otra aplicacién de la nanocelulosa es que son usados para capacitores (Fernando, Guerrero y Arroyo
2016, p. 60)



Materiales hanocompuestos:

- Alta resistencia mecénica.

- Altas propiedades térmicas con ligereza y transparencia.
- Estructura de alta resistencia.

- Armadura ligera.

El poli &cido lactico llega a ser uno de los materiales poliméricos mas atrayente para materiales
de nanocompuestos ya que poseen propiedades renovables. Segin estudios del uso de la
nanocelulosa como refuerzo en el poli acido lactico (PLA) en los cuales se forman nuevos
materiales compuestos y mejoran la interaccion entre los rellenos de la matriz. Materiales

modificados en la superficie y papel transparente con funciones especiales (Phanthong et al. 2018, p.
35, 36)

1.3. Oxido de grafeno reducido (rGO)

Producto exfoliado y analogo del grafeno (OG), ya que se excluyen, parcial o completamente
los 8 grupos oxigenados, convirtiendo de esta manera la hibridacién de los &tomos de carbono
del plano basal sp3 a sp2, restaurando parcialmente la aromaticidad del sistema (Vargas, 2016, p.
7).

Por lo general para sintetizar oxido de grafeno reducido (rGO), en muchos de los casos involucran
hidracina o derivados de borohidruro de sodio, existen varios métodos de obtencion de este
nanomaterial como son: reduccién térmica, fototérmica, inducido, por laser y reduccion quimica,
los cuales dan como resultado al grafeno funcionalizado que viene a convertirse en rGO, lo cual

recupera la gran mayoria de caracter sp?.(vargas, 2016, p. 8).

1.3.1. Aplicaciones de 6xido de grafeno reducido

El rGO y el GO actan también como un dispositivo en el cual es posible acumular energia ya

que tienen superficie extremadamente alta por ende este tipo de materiales se juzga para darle uso

como de:

- Electrodo en baterias

- Condensadores de doble capa

- Celdas de combustible

- Celdas solares

- Baterias de iones de litio de alta capacidad (Tovar, 2017, p. 20).

También este nanomaterial tiene grandes aplicaciones como biosensores. Incluso para un pronto
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rastreo de enfermedades y curas de enfermedades como el cancer entre otras (Tovar, 2017, p. 21).

Una aplicacidn de las mas importantes para esta investigacién es como purificador de agua en
manera de filtro, la distancia que existe entre la capa intermedia de 6xido de grafito secado se ha
reportado como 6.3 A, pero en agua liquida aumenta a 11.6 A, tiene una velocidad de penetracion
de este tipo de filtro en el agua es de 0.1 mg/min/cm?, y la velocidad de difusion del agua es de 1

cm/h (Tovar, 2017, p. 22).

1.4. Arsénico

Elemento quimico de la tabla periédica que concierne al grupo de los metaloides, tambiéntoman
el nombre de semimetales, se encuentra en estados diferentes, aunque; raramente se encuentra
en estado sélido. El estado de oxidacion del arsénico le hace que su toxicidad aumente, asi
como también la estructura quimica y la solubilidad que tiene este en el ambiente biolégico
(Alarcon etal. 2013, p. 9). Se usa también las aleaciones las cuales aumentan la dureza y la
resistencia al calor como la aleacion del plomo, tiene un uso en la fabricacién de algunos tipos

de vidrio y como componentes equipos eléctricos (Nordberg et al. 2001, p. 9).

Al ser un elemento como son los metales este se encuentra muy facilmente en la atmosfera,
rocas, suelo, como también en la hidrosfera y la biosfera, abarcando procesos naturales como
también antropogénicos, siendo este un elemento que tiene una toxicidad extremamente toxico
llega a ser cancerigeno, al tener altas concentraciones, al estar expuestos tienen un efecto de
causa agudos y potencialmente fatales, sino que asi mismo tienen efectos cronicos negativos

por beber agua en bajas concentraciones durante periodos de tiempo largos (Alarcon et al. 2013, p.
9).

1.4.1. Distribucién y usos del arsénico

v’ Compuestos inorganicos trivalentes

Tiene un gran uso en la industria cerdmica, en la fabricacion de arsenicales con contenido de
cloro, para esto se usa el tricloruro de arsénico (AsCls) (Nordberg et al. 2001, p. 9).
Para la purificacion de gases sintéticos es un ideal usar el trioxido de arsénico (As.0Os) asi como
también el arsénico blanco, también son aptos para el uso de la industria textil (Nordberg et al. 2001,
p.9).

El tipo de arsénico que es utilizado para insecticidas es el arsenito calcico [Ca (As2H204)].
(Nordberg et al. 2001, p. 9).



Para pinturas de barcos y submarinos se usa el acetoarsenito ctprico.(Nordberg et al. 2001, p. 9)

v’ Compuestos inorganicos pentavalentes

En la elaboracién de arsentatos, de vidrio se usa el &cido arsénico (HzAsOa.12H20) también es
utilizado para el tratamiento de madera (Nordberg et al. 2001, p. 9).

Para los conservantes de madera y la manufactura de vidrio coloreado y de herbicida se usa el
pentadxido de arsénico (As,Os) (Nordberg et al. 2001, p. 9).

v’ Compuestos de arsénico organico

Como herbicida y defoliante es usado acido cacodilico ((CH3).AsOOH) (Nordberg et al. 2001, p. 9).

El cebo para saltamontes tiene como su principal compuesto el acido arsanilico
(NH2CsH1AsO(OH),) asi como también se utiliza para la elaboracion de aditivos para piensos

animales (Nordberg et al. 2001, p. 9).

Cabe recalcar que cada uso de arsénico tiene dafios perjudiciales para la salud del ser humano por
mas pequefas cantidades que se usen o se consuman mediante el agua, el nivel de toxicidad de

este llega a ser peligroso.

1.4.2. Adsorcion

Siendo este un fenémeno fisicoquimico, viene a ser primordial para procesos quimicos, los cuales
son acelerados por la presencia de catalizadores, teniendo estos un estado de agregacion diferente

al de los reactivos.

Mientras se da el proceso de adsorcién sea de un gas o soluto en disolucion, las particulas
existentes se van a acumular por encima de la superficie del otro material, la sustancia que va a
absorber se denominara absorbato, mientras que el absorbente viene a ser el material que se
encuentra sobre el que lo hace, a esto se le llama desorcién, que es el proceso contrario de la
adsorcion. Se reconoce dos tipos basicos de la adsorcién: adsorcion fisica y la adsorcion quimica
(Quimicay Unam 1997, p. 186).

v Adsorcion fisica.- También llamado como fisiadsorcion, tiene como diferente las relaciones

gue son preeminente son de tipo Van der Waals (Quimicay Unam 1997, p. 186).



v’ Adsorcion quimica.- conocida también como quimiadsorcion, en este las relaciones semejan

en los enlaces quimicos, haciendo que el proceso en este sea mas selectivo (Quimica y Unam
1997, p. 186).

Se puede resumir que entre estos dos tipos de adsorcién se encuentran en los tipos de

interrelaciones que existen entre el absorbato y el absorbente.

1.4.2.1. Aplicaciones de la adsorcion

Se usaen los procesos como:

- Pirolisis del petroleo.

- Sintesis de amoniaco.

- Fabricacion de &cido sulfarico

- Fabricacidn de &cido nitrico.

- Hidrogenacion catalitica de aceites y grasas.
- Convertidores cataliticos de los automoviles

- Domeéstico e industrial, como el extractor de cocina (Quimicay Unam 1997, p. 186).

1.4.2.2. Espectrometro de adsorcién atémica

La funcién de espectrometro de adsorcidn atdmica (AAS) consta de, el haz que emana por la
fuente traspasa el sistema de atomizacion que abarca la muestra en estado de gas atémico, este
haz llega al monocromador en el que excluye la radiacion que no es de interés, de esta manera
pasa al revelador de la radiacion adsorbida que después la misma es procesada y acrecentada, y

como resultado se obtiene una lectura final. (Gallegos, Vega y Noriega 2012, p. 19,20).

Estd compuesta de un origen de radiacion monocromaética, la cual es caracteristico para cada
componente al cual se lo someterd a un proceso de analisis, también tiene un atomizador que
produce atomos excitados de la sustancia que se analiza, un monocromador el que elige la longitud
de onda de la radiacion caracteristica del cada elemento, un detector de la sefial y de la lectura de

salida (Gallegos, Vega y Noriega 2012, p. 20).
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Figura 1-1. Equipo de espectrometria de adsorcion atomica con Illama. ESPOCH.
Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.

1.4.2.3. Cinética de adsorcion

En la deduccion de la cinética de adsorcion, nos ayuda a esclarecer el tiempo en el que se ha
efectuado el proceso de adsorcion y de esta manera poder estudiar y analizar a que modelo de
pseudo primer y segundo orden se apega el proceso de adsorcion, con las formulas expresadas
matematicamente podemos investigar el mecanismo de adsorcion y la interaccion del adsorbato
frente al adsorbente.

Ecuacion de pseudo primer orden:

= k1 qe — qt
EcuaCién integrada pal’a pSEUdO pl‘illler orden:

In(qe — qt) = Inqe — k1t

Donde k; corresponde a la constante de velocidad de pseudo primer orden (min), ge pertenece a
la capacidad de adsorciéon en el equilibrio (mg/g), la capacidad de adsorcion en un tiempo t (mg/g)

corresponde a qt.

Ecuacion para pseudo segundo orden:

dq 2
Fri k2(qe — qt)

Donde k es la constante de velocidad de pseudo segundo orden (g/mg.min), la capacidad de
adsorcion en el equilibrio (mg/g) se la expresa como ge, y qt corresponde a la capacidad de

adsorcion en un tiempo t (mg/g).

11



Ecuacion integrada de la ecuacion de pseudo segundo orden:
t 1 t
_— = —
qt k2qe* qe

Para el estudio de la cinética de adsorcion de los nanocompuestos funcionalizados (rGO y NC) ¢
como adsorbentes, en una solucién madre de arsénico como adsorbato, los resultados de adsorcién
se les analiza a modelos de pseudo primer y segundo orden, para de esta manera determinar con

qué orden cumplen mejor su ajuste de adsorcion.
1.4.3. Norma de calidad ambiental y de descarga de efluentes

1.4.3.1. Revision del anexo | del libro VI del texto unificado de legislacion secundaria del
ministerio del ambiente: norma de calidad ambiental y de descarga de efluentes al

recurso agua

El objetivo de esta norma del (Ministerio de Ambiente 2015) cita lo siguiente “La norma tiene
como objetivo la prevencién y control de la contaminacion ambiental, en lo relativo al recurso
agua.”, “El objetivo principal de la presente norma es proteger la calidad del recurso agua para
salvaguardar y preservar los usos asignados, la integridad de las personas, de los ecosistemas y
sus interrelaciones y del ambiente en general.”,” las acciones tendientes a preservar, conservar

o recuperar la calidad del recurso agua deberan realizarse en los términos de la presente Norma.”
(Ministerio de Ambiente 2015, p. 1).

El fin de utilizar esta norma, es para tener como base las cantidades de arsénico que se son
aceptables en el agua, tanto como el agua de uso doméstico como el del agua dulce, ya que estas

son las que tienen mas facilidad acceso al ser humano.

Tabla 1-1. Criterios de calidad de aguas que para consumo humano y domestico que

requieren tratamientos convencional.

EXPRESADO
PARAMETRO cCOMO UNIDAD CRITERIO DE CALIDAD

Aceites y Grasas Pelicula visible Ausencia
Aluminio total Al mg/| 0,2
Amoniaco N mg/| 0,5
Arsénico As mg/| 0,1
Coliformes Fecales NMP NMP /100 mil 2000
Coliformes Totales N MP NMP/100 ml 20000

Bario Ba mg/| 1,0

Cadmio Cd mg/| 0,01
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Cianuro CN mg/l 0,2
Cinc Zn mg/l 5,0
Cloruros cr mg/| 250,0
Cobre Cu mg/l 1,0
Color Colar real Unidades de 20,0
] Pt-Co__ |
Compuestos fendlicos Fenaol mg/| 0,001
Cromo cr*é mg/l 0,05
Demanda Bioquimica de
Oxigeno (5 dias) DBO; mg/! <2mg/!
Difeniles policlorinados CUHEEHIFEIEIDrI] de mg/l No detectable
agente reactivo
Hierro total Fe mg/l 03
Materia flotante Visible Ausencia
Mercurio Hg mg/| 0,002
Mitratos N mg/| 10,0
Mitritos N mg/| 1,0
Clor y sabor Ausencia
Oxigeno Disuelto oD mg/| >75% del OD Sat.
pH pH 6-9
Plata Ag mg/| 0,05
Plomo Pb mg/| 0,05
Selenio Se mg/| 0,01
Sulfatos 50,7 mg/l ] 250
Sustancias activas
Tensoactivos al azul de mg/l 0,5
metileno
Turbiedad UTN 10,0

Fuente: (Ministerio de Ambiente 2015, p. 12).

1.4.3.2. Normas generales para descarga de efluentes a cuerpos de agua dulce

En base al porcentaje de arsénico permitido en cuerpos de agua dulce segun esta tabla es del 0.1
mg/l, de acuerdo a lo expresado en lo siguiente se evita contaminaciones futuras en el agua e

intoxicaciones en el ser humano.
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Tabla 2-1. Limites de descarga a un cuerpo de agua dulce.

Parime tros Expresado como Unidad Limite miximo permisible

Acettesy Grasas, | Sust solblesenhexano |  med ) 300
Al mercurio mg"l Nn detect.ahle

Alummnnl N I ﬁ.l E:E"I SEI

Arsénico mtal As mg/1 'D I

Bariu Ba mE"I 20

Eum Tmal B mg/] 20

Cadmmno Cd mg/] 0,02

Cianuro tot.al CN" mg/1 0l

Cinc Zn mg/1 50

CoroActve | _ a._

Cloroformo E.\i Lurhf:n clom I'un'm ECC mg/1 0l

mg/] 03

Cloruros cr mg/1 1 000

Cobre Cu mg/l 1.0

Cobalto Co mg/1 05

Cubfnrmes Fecales N_IM'IP NMP‘IIUD ml 1. Remm:mnbal 999% e

R If 20

Color real “Color real unidades de color | * lnapr&mble en dilucion:

Compuestos fendlcos ] _Fenol

Cromo hexavalente

Demanda Bioquimica de DEO,
Oxigeno (5 dias) T N .

Demanda OUEI'IIZB-&IB-&:'I;[[EI:IBI;EI e bQD

Estafio Sn

Fluoruros F

Fasforo Total P mg/1 10.0

Hierro total Fe mg/1 100

Hurocarburos Totales de

TPH 1 200
Petroleo me !

Manganesototal =}  Mmn | owmgl O 20
Matena flotante Visibles Ausencia

Mercuriototal @ e BE BB e D005 e
Miquel Ni mg/1 20

Nltruzenn arrmnﬂ{:al N mﬁ,"l 300
Nltruzenn Total Kjedahl N mg/1 50,0

Compuestas Organoclorados. | Organoclorados totales . T PR .. S
Compuestos Organofosforados | Organofosforados totales mg/l 0l

Pata LA mgl |0l

Plomo Pb mg/1 02

Potencial de hidrogeno pH 5-9

Selenio Se mg/1 0l

Sobdos Suspendidos Totales 55T mg/l 800

Sobdos totales ST m"gﬂ 1 600

Sulfatos S0, mgl 1000

Sulfuros g2 mg/l 05

Temperatura °’C < 35

Tensoactivos Activas al amul de metileno mg/l 05

Tetrackrure de carbono Tetracloruro de carhunu mg1 10
Fuente: (Mlnlsterlo de Ambiente 2015 p. 26) o )
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CAPITULO II

2. MARCO METODOLOGICO

2.1. Hipotesis y variables

2.1.1. Hipotesis General

Mediante la evaluacion de la actividad adsortiva del 6xido de grafeno reducido ynanocelulosa se

podra remover arsénico del agua contaminada.

2.1.2. Hipotesis Especificas

e La microscopia y espectroscopia disponible permitira caracterizar los materiales 6xido de
grafeno reducido y nanocelulosa.

e La variacién de la temperatura agitacion y volumen permitira evaluar la actividadadsortiva
de 6xido de grafeno reducido y nanocelulosa.

e El modelo de isotermas y la cinética de adsorcion permitiran verificar la efectividad de

remocién de arsénico.

2.2.Se calcular el porcentaje de arsénico removido en el proceso de adsorcion con 6xido de

grafeno reducido y nanocelulosa.
Identificacion de Variables
2.2.1. Variables Independientes
Temperatura del proceso de funcionalizacion de los nanomateriales
Temperatura de secado del nanomaterial funcionalizado
Peso en contacto de la muestra con el agua
Tamafio de particula de nanomaterial Tiempo de funcionalizacion
2.2.2. Variables Dependientes
Funcionalizacién de nanomateriales

Tiempo de contacto entre el nanomaterial y el agua contaminada
15



Temperatura de contacto entre el nanomaterial y la solucion madre

pH del volumen de agua que va a estar en contacto con el nanomaterial
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2.3.  Operacionalizacion de Variables
VARIABLES CONCEPTO UNIDAD DE INDICADOR INSTRUMENTO
MEDIDA
Temperatura del Magnitud la cual mide el calor °C Homogeneizacion de
proceso de que se aplica a los dos particulas del nanomaterial Termoémetro
n funcionalizacion nanomateriales.
LLl
E Temperatura de secadodel Magnitud que mide el calor
w | nanomaterial funcionalizado | del nanomaterialobtenido.
m a °C Eliminacion de agua Termometro
4 =z
?‘% IEILJ Magnitud que indica peso del
T w Peso en contacto del nanomaterial al encontrarse en
< O | nanomaterial con la solucion contacto con el agua g, mg Peso total Balanza
> Z madre de Arsénico contaminada.
Tamafio de particula de Magnitud que mide eltamafio Medicidn de particulas de la
nanomaterial del rGO y NC. Um muestra de r(GO) y NC Microscopia
Periodo determinado mientras
se realiza la funcionalizacion
de los materiales. Reloj
Tiempo de Horas (h) Caracterizacion de los Cronometr
funcionalizacion nanomateriales. 0
Proceso mediante el cual se
Funcionalizacion de establece la afinidad fisico- Caracterizacion
nanomateriales quimica de los materiales Peso (mg), volumen (ml) Balanza, pobetas
[%2] funcionalizados. delmaterial.
m |L|_J Tiempo de contacto para la | Periodo determinado entre el
1 2| adsorcidn, adsorbente- | nanomaterial 'y el agua Reloj
o Y| adsorbato (rGO NC + As) contaminada dellaboratorio. Minutos (min), horas (h). Observacion Cronometro
<_‘: Q| Temperatura de contacto Magnitud que mide el calor de
04 E contacto con el compuesto de Termometro
<>‘: o nanomateriales. °C Observacion y toma de
'-éJ temperatura.
pH del volumen de agua queva | Medida del grado alcalinidad
a estar en contacto con el | encontrada en el agua al Litros (1)
nanomaterial encontrarse en contacto con el Acidez pH-metro
nanomaterial.

Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.
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2.4. Matriz de Consistencia

Problema general

Obijetivo general

Tema: Evaluacion de la actividad adsortiva de 6xido de grafeno reducido y nanocelulosa para la remocion de arsénico presente en el agua.

Hipotesis general

de adsorcion con NC y rGO?

¢Se podra remover arsénico del agua medianteun proceso

Evaluar la actividad adsortiva de rGO y

nanocelulosa para la remocion de arsénico.

Mediante la evaluacion de la actividad adsortiva del 6xido
o de grafeno reducido y nanocelulosa se podra remover

arsénico delagua contaminada.

Problema especifico

Objetivos especificos

Hipotesis especificas

Variables especificas

Meétodo de analisis

(Sera apto el método de
microscopia y espectrofotometria
pararealizar la caracterizacionde
rGO y NC?

Caracterizar los materiales rGO y
nanocelulosa utilizando
microscopia 'y espectroscopia
disponible.

La microscopia y espectroscopia
disponible permitird caracterizar
los materiales oxido de grafeno
reducido y nanocelulosa.

Caracterizacion de rGO yNC

Microscopia
Espectroscopia

¢Es conveniente modificar los
pardmetros de  temperatura,
agitacion y volumen para evaluar
la actividad adsortiva presente en
el precipitado obtenido?

Evaluar la actividad adsortiva
modificando pardmetros tales
como: temperatura, agitacion y
volumen.

La variacion de la temperatura
agitacion y volumen permitird
evaluar la actividad adsortiva de
oxido de grafeno reducido

y nanocelulosa.

Evaluacion de la actividad
adsortiva.

Método de adsorcion

¢(Es efectivo el modelo de
isotermas y asi verificar la
efectividad de remocién del

arsénico?
¢Se puede estudiar lacinética de
adsorcion usando este método?

Estudiar la cinética de adsorcién
utilizando el modelo de isotermas
para verificar la efectividad de
remocién de arsénico utilizando
oxido de grafenoy nanocelulosa

El modelo de isotermas y la
cinética de adsorcion permitiran
verificar la efectividad de
remocion dearsénico.

Efectividad de remociénde
arsénico.

Modelo de isotermas.

Si al usar rGO y NC como
adsorbentes mediante unproceso
de adsorcion, ¢ Se podra obtener el
porcentajede arsénico removido
delagua?

Determinar el porcentaje de
arsénico removido
mediante el  proceso
deadsorcion,
usando 6xido degrafeno reducido
(rGo) ynanocelulosa (NC)
comoadsorbentes,
respectivamente.

Se calculara el porcentaje de
arsénico removido en elproceso
de adsorcién conoxido de grafeno
reducido y nanocelulosa.

Porcentaje de arsénico
removido.

Método de adsorcion.

Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.
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2.5. Tipo y Disefio de Investigacién

2.5.1. Tipo de Investigacion

2.5.1.1. Descriptiva

Esta investigacion presenta varios indicadores con los cuales podremos detallar resultados
obtenidos del proceso expuesto con los nanomateriales que son rGO y NC.

2.5.1.2. Bibliografica

Al ser un trabajo de investigacion es necesario realizar una bisqueda exhaustiva de tesis,
trabajos pregrado y posgrado, articulos cientificos, para establecer el estado del arte, y de esta

manera sustentar cada concepto expuesto o informacién requerida.

2.5.1.3. Experimental

Para el progreso de esta investigacion serd indispensable el uso del laboratorio, materialesy
equipos de laboratorio, asi como también de reactivos quimicos. Esto lo convierte en un tipo

de investigacion experimental y de tal manera realizar la toma de datos y resultados obtenidos.

2.5.2. Disefio de la Investigacién

Para realizar esta investigacion se plantearon 3 experimentos con sus respectivas replicas, y
con pardmetros que se encuentran especificados en la tabla 2.5.2-1, se trabajard con la
concentracion inicial de la solucion madre de arsénico de 10 ppm, se variaran los pH en cada
experimento E1 Ph5; E2 pH7; E3 pH9, bajo una concentracién de 10 ppm cada uno. Cabe
recalcar que las concentraciones que se trabajaran en el espectrometro de adsorcién atbmica
serén en ppb, ya que esta realiza las lecturas en concentraciones bajas, al tratarse de arsénico

y ser un metal pesado.

Tabla 1-2. Disefio de experimentacion para evaluar la actividad adsortiva de rGO y NC

para la remocion de arsénico.

EXPERIMENTO 1 pH5
PARAMETROS REPLICA 1 REPLICA 2
t(min) T(°C) t(min) T(°C) t(min) T(°C)
1 25,40y 1 1
60°C 25,40y 60°C
5 60°C 5 25,40y 5 y
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10 10 10
15 15 15
30 30 30
EXPERIMENTO 2 pH7
PARAMETROS REPLICA 1 REPLICA 2
t(min) T(°C) t(min) T(°C) T(°C)
1 1 25,40y 60°C 1
5 5
10 25,40y 60°C 10 10 25,40y 60°C
15 15 15
30 30 30
EXPERIMENTO 3 pH9
PARAMETROS REPLICA 1 REPLICA 2
t(min) T(°C) t(min) T(°C) t(min) T(°C)
1 1 1
5 5 5
10 25,40y 60°C 10 25,40y 60°C 10 25, 40 y 60°C
15 15 15
30 30 30

Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.
Estos experimentos seran realizados para analizar y estudiar si al funcionalizar los
nanomateriales (rGO y NC)+, seran aptos como adsorbentes para adsorber o remover el arsénico
presente en el agua.
2.6.Unidad de Anélisis
Los cuerpos de aguas contaminadas.

2.7.Poblacion de Estudio

Para obtener resultados certeros se trabajara con agua a nivel de laboratorio de la Escuela
Superior Politécnica de Chimborazo (ESPOCH).

2.8. Tamafio de Muestra
Para la elaboracion del proceso de adsorcion se tomé como base adsorbente los nanomateriales,
se tendrd un aproximado 1g de Oxido de grafeno reducido y 1g de nanocelulosa, los cuales se los

llevaran a cabo en los laboratorios de la “ESPOCH”. El agua con la cual se realizaran los

experimentos serd a nivel de laboratorio para la mejor remocion de arsénico.
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2.9. Seleccion de muestra

Las cantidades de muestra a experimentar de oOxido de grafeno reducido y nanocelulosa

funcionalizados, sera en un aproximado de 20 a 25 mg, en la solucién madre de arsenico.

2.10. Técnicas de Recoleccion de Datos

Esta investigacion sera netamente basada en documentos publicados, revistas cientificas,tesis,
libros y normas técnicas que traten una tematica similar a la obtencién de nanomateriales o
nanotecnologia, oxido de grafeno reducido y nanocelulosa para la remocidn de arsénico presente

en el agua, asi como también en los procesos utilizados en investigaciones.

Tabla 2-2. Recoleccién de datos

TECNICAS DE RECOLECCION DE INSTRUMENTOS
DATOS
Recoleccidon de informacion Tesis
Acrticulos cientificos
Libros
Normas técnicas
Internet
Microscopia
Espectroscopia
Recoleccion y analisis de datos Excel
Hojas de reporte de instrumentos
Espectros

Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.
2.10.1. Procedimiento para obtencion de materia prima de partida
2.10.1.1. Extraccion de celulosa
Este proceso de extraccion y obtencion de celulosa se realiz6 en base al experimento nimero 5
especificamente de la tesis “OBTENCION DE NANOCELULOSA A PARTIR DE LA HOJA DE
MAZORCA DE MAIZ (Zea mays L.) MEDIANTE EL PROCESO DE HIDROLISIS

ACIDA ”(Sanaguano 2021, p. 27).

Tabla 3-2. Experimento para la obtencion de celulosa

Experimentos NaOH (5%) Temperatura (°C) Respuesta

E5 5 50 CELULOSA
Fuente: (Sanaguano 2021, p. 27).

22



El objetivo de usar este experimento en especifico es que con estos dos factores en especifico se

obtiene una celulosa de mejores resultados.

Para la obtencion de Celulosa se us6 hojas de mazorca de choclo, seleccionando las que no tienen
impurezas y se encuentren en mejor estado, para con esto garantizar que no exista algan tipo de
contaminantes. En este proceso se toma en cuenta la combinacién de 2 factores que son la

concentracion de NaOH y la temperatura de extraccion.

Secado

Molido y tamizado
T=amb : t= 20 dias

Pretratamiento
F/A 1:10; t=4h,
T=70°C

Secado
T60°C. t=30h

Tratamiento alcalino -Agitacion
mecanica
F/L 1:20; t=2h

Lavado y filtrado

Blanqueamiento
F/S 1:10; t=1h

Lavado y Filtrado

Secado final
T=amb, t=24h

Molido y Tamizado

Celulosa

Gréfico 1-2. Proceso para la obtencion de celulosa
Fuente: (Sanaguano 2021, p. 29).
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Al realizar el pretratamiento con fibra/agua (F/A) se toma en cuenta el factor de temperatura del
agua destilada a 70°C, de este paso se obtiene la fibra y el licor negro. De igual manera al realizar
el tratamiento alcalino con fibra/licor (F/L) se usa NaOH al 5% p/v a una Temperatura de 50°C.
Para el blanqueamiento se us6 una relacion de 1:10 de fibra/solucion (F/S) siendo la solucién
NaClO al 1%, los lavados que se realizan después del blanqueamiento se los hace con agua

destilada caliente hasta llegar a un pH neutro.
2.10.1.2. Obtencion de nanocelulosa
Para la obtencion de nanocelulosa se us6 la metodologia de hidrolisis acida en combinacién con

ultrasonidos de alta intensidad. Se usa ultrasonidos de alta intensidad con el fin de reducir el
tamario del agregado en este caso de la celulosa.

Celulosa

Hidrolisis
Acida

Precipitacion

Centrifugacion

Tratamiento
de ultrasonido

Centrifugacion

Tratamiento
de ultrasonido

Nanocelulosa

Grafico 2-2. Proceso de obtencion de Nanocelulosa mediante hidrolisis

acida con ultrasonido de alta intensidad.
Fuente: (Sanaguano 2021, p. 31).
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En este proceso se toma en cuenta que al trabajar con hidrolisis acida con fibra/solucién acida
(F/SA) en relacién de 1:20, se realiza con una solucion de H.SO. al 60 y 65 % a una temperatura
de 45°C y un tiempo de 45 min. La precipitacion en este caso va a ser el medio de reaccién. Al
momento de realizar las centrifugaciones se las realiza a una velocidad de 3000 rpm en un tiempo
de 10 min. Para los tratamientos de ultrasonido se los realizara en un tiempo de 30 min cada uno.
Una vez finalizado este proceso obtenemos la nanocelulosa, esta se la almacena herméticamente
para evitar contaminaciones y se las mantiene a una temperatura de 5°C. (Sanaguano 2021, p.
31, 32).

2.10.1.3 Obtencién de Oxido de grafeno reducido

Para la obtencion de rGO, se us6 grafito suministrado por el grupo de investigacion GIMA de la

Escuela Superior Politécnica de Chimborazo.
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Grafito

Adicion de acido bajo
agitacion

Adicion de
KMnO,

Agitacion

Adicion de H,0

Afadir peroxido de
hidrogeno al 30%

Primer lavado

Segundo lavado

Centrifugar

Secar

Pesar 1g grafito/1L
agua

Centrifugar

Separar OG

Pesar 1:10
grafeno/agua

Centrifugar

Tratamiento de
ultrasonido

Afadir ac ascorbico najo
agitacion.

Centrifugar

Lavar

Secar

Gréfico 3-2. Proceso de obtencidn de Oxido de grafeno reducido
Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.
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En el proceso de obtencidn de 6xido de grafeno reducido se usé 3g de grafito, a esto se le realiza
una mezcla con &cido con 70 ml de H.SO4, bajo agitacion constante y a una temperatura menor
a 20°C. Se agrega a esta solucidon 9g de KMnQ,, esto se lo realiza muy lentamente bajo agitacion

durante 45 min (Arias et al. 2020, p. 2, 3).

2.10.2. Funcionalizacion NC y rGO

NC + rGO

Agitacion
t: 30 min ; T: 70°C

Tratamiento de
ultrasonido

Secado

Almacenamiento

Graéfico 4-2. Proceso de funcionalizacién de Nanocelulosa y Oxido de grafeno reducido.
Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.

Para la obtencion de estas dos nanomateriales funcionalizadas se usa una muestra 1:1, es decir
125 mg de cada una, tanto de Nanocelulosa como de 6xido de grafeno reducido, a esto se afiade
100 ml de agua destilada. Esta solucion se la mantiene bajo agitacion durante 30 min y a una
temperatura de 70°C, posterior a esto la muestra se le somete a un tratamiento de ultrasonido
durante 30 min, se deja secar la muestra durante 24 horas a una temperatura de 50°C. Almacenar
la muestra seca con mucho cuidado ya que al encontrarse funcionalizadas las dos nanoparticulas

esta se la obtiene en forma de polvo.

2.10.3. Caracterizacion de la materia prima

2.10.3.1. Mediante espectroscopia de infrarrojo

Es necesario realizar anélisis de espectroscopia de infrarrojo (FTIR) para determinar grupos
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funcionales existentes en la materia prima, y también tiene un método facil de obtener resultados
directos de cambios quimicos existentes (Fauziyah, Yuwono y Isnaeni 2021, p. 991) Usa energia del
infrarrojo medio modulada para de esta manera analizar la muestra, la luz infrarroja se consume
a frecuencias que ya son especificas y son directamente relacionadas con las energias de enlace
vibratorio interatdmico de la molécula. En los espectros IR las moléculas tienen la capacidad de
rotar y vibrar en diferentes frecuencias, es decir las moléculas pueden atraer la energia de los

fotones (Pigué & Véazquez 2012, p. 63).

Se utilizé el espectrofotometro infrarrojo con las siguientes caracteristicas:

- Marca JASCO
- Modelo FT/IR-4100, trabaja en las regiones 4000-550 cm*

El cual se encuentra en el laboratorio de quimica instrumental en la facultad de ciencias de la
ESPOCH. Cabe recalcar que se obtienen mejores resultados cuando la muestra se encuentra de
forma sélida en condiciones ambientales, ya que si se quiere realizar pruebas en muestras liquidas

se observaran en gran mayoria grupos OH.

2.10.3.2. Mediante microscopia Optica

A la muestra funcionalizada de nanocelulosa y 6xido de grafeno reducido (NC y rGO) ¢, se las
observa en el microscopio dptico con el fin de observar su morfologia. Se usé el microscopio del
laboratorio de Optica en la facultad de ciencias de la ESPOCH, el microscopio en cuestion es de
marca (OLUMPUS CX31).

2.10.3.3. Mediante microscopia electrénica de barrido SEM

En este tipo de microscopia el equipo posee un cafidn de electrones ubicados en una columna que
opera al vacio, aqui se ocasionan un haz de electrones que inciden sobre la superficie de la muestra
a la cual se esta analizando, esto van a generar sefiales, las cuales van a ser reflejadas en la

computadora (Taha et al. 2021, p. 991)(Ipohorski & Bozzano 2013, p. 46).

Caracteristicas del microscopio electrénico de barrido:

- Marca JEOL SEM JSM-IT 100
- Voltaje 15.0 kV

28



El cual se encuentra en la facultad de mecéanica de la ESPOCH. Para analizar el didmetro de las
particulas se lo manda a un procesamiento de imagenes ImageJ, el cual se encuentra para el uso

y dominio publico.

2.10.4. Solucién madre de Arsénico

Para realizar la solucién madre de arsénico, se us6 arsénico estandar con una concentracién 1000

ppm.

Arsenico estandar

Solucién AS/A

Almacenar

Grafico 5-2. Preparacién de solucién madre de Arsénico.
Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.

Tomar una alicuota de 10 ml de arsénico estandar la cual serd de 10 ppm, realizar una solucién
de arsénico estandar/agua en relacién 1:100, almacenar herméticamente y guardar en un lugar que

no llegue la luz del sol para evitar evaporacion.

2.10.5. Tiempo al contacto

(NCy rGO)

Adicion de
solucién madre

Mezclar

Toma de
alicuotas

Graéfico 6-2. Proceso de tiempo al contacto
Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.
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Tomar 20 mg de Nanocelulosa y oxido de grafeno reducido (NC y rGO) «, a esto adicionarle 200
ml de la solucién madre, llevar la solucién a mezclar, a una temperatura ambiente y durante 30
minutos, para realizar el proceso de mezcla se usa el shaker la cual es una maquina de laboratorio
guimico que nos va a ayudar a que la muestra con el paso del tiempo y la velocidad en rpm se

vuelva homogénea, toma de alicuotas.

Las mismas cantidades y el mismo procedimiento se usaron para realizar los diferentes
experimentos, variando pardmetros como pH, temperatura e intercalando tiempos. La velocidad
usada en el shaker en todos los experimentos va a ser de 250 rpm. La alicuota tomada por cada
muestra de cada experimento sera de 5 ml, el cual se almacena herméticamente en frascos de

vidrio y conservados a temperatura ambiente.

Tabla 4-2. Experimento realizado en pruebas piloto

Muestras Tiempo (min) Temperatura (°C) pH
M1 15
M2 30 Ambiente 2
M3 60

Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.

Tabla 5-2. Experimentos desarrollados

EXPERIMENTO 1
pHS
Muestra Tiempo (min) Temperatura (°C)
M1 1
M2 5
M3 10 25,40y 60°C
M4 15 clu
M5 30
EXPERIMENTO 2
pH7
Muestra Tiempo (min) Temperatura (°C)
M1 1
M2 5
M3 10 25,40y 60°C
M4 15 c/u
M5 30
EXPERIMENTO 3
pH9
Muestra Tiempo (min) Temperatura (°C)
M1 1
M2 5
M3 10 25,40y 60°C
M4 15 clu
M5 30

Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.

Una vez realizadas y obtenidas todas las muestras se procede a realizar los siguientes pasos, con
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el fin de obtener una mejor muestra limpia.

e Centrifugacion de muestras

- Colocar las alicuotas de cada muestra en tubos de ensayos, etiquetarlos correctamente y
cerrarlos herméticamente.

- Llevar a centrifugacion, 250 rpm durante 5 minutos.

- Separar y colocar el sobrenadante en cada frasco respectivo de la muestra, el precipitado se

lo conserva en el tubo de ensayo.

e Secado y pesado del precipitado

- Llevar ala estufa a 50°C cada muestra en su respectivo tubo.
- Dejarla en secado durante 24 h.

- Pesar.

El mismo proceso se realiza para las muestras de cada replica.

2.10.6. Espectroscopia por adsorcion atébmica

El proceso de espectroscopia de adsorcion atémica, se trabaja mediante isotermas es decir con
llama, siendo este el método mas empleado e ideal para la determinacion de metales pesados, ya
gue este proceso trabaja con una técnica especifica y sensible, tomando en cuenta que las lineas
de adsorcion atdmica son considerablemente estrechas y las energias de transicion electrénicas
son Unicas para cada elemento (Gallegos, Vega y Noriega 2012, p. 19) el método de adsorcion
funciona o lee las muestras al tener la solucion muestra la cual va a ser aspirada directamente a

una llama de flujo laminar y esta en el orden de los ppb (Gallegos, Vega y Noriega 2012, p. 19, 20).
2.10.6.1.  Preparacion de soluciones estandares y soluciones para preparacion de muestras
Para poder realizar las lecturas de arsénico es necesario tener diferentes soluciones estandares a

diferentes concentraciones y volimenes. Para preparar las soluciones estandares, se parte desde

el arsénico estandar de 1000 ug/L.
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Tabla 6-2. Soluciones iniciales para preparar muestras estandares

C1 V1 C2 V2
1000 0.1 2 50
2 0.2 0.008 50

2 0.4 0.016 50

2 0.8 0.032 50

2 1 0.04 50

Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.

Una vez obtenidas estas soluciones, se realiza una segunda solucion la cual va a ser a la solucién

estandar de cada concentracion, los pasos a seguir son los siguientes:

- Setoma 5 ml de cada solucién preparada

- Seadiciona 1 ml de &cido ascorbico y yoduro de potasio
- Se afiade 5 ml de &cido clorhidrico concentrado

- Se deja reposar una hora

- Aforara25ml

Tabla 7-2. Soluciones estandares

C V(ml)
8 25
16 25
32 25
40 25

Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.

Se preparan soluciones que son necesarias para preparar la muestra y para el espectrometro de
adsorcién atomica, los siguientes pesos se los uso para la lectura de las 3 primeras muestras en
las pruebas piloto asi mismo para los experimentos siguientes y de esta manera comprobar si

adsorbia arsénico, al igual que los pasos expuestos a continuacion:

Tabla 8-2. Soluciones para muestras y espectrometro de adsorcion atémica

Reactivo Cantidad Volumen (ml)
Borohidruro de sodio 2.5¢ 500
Hidréxido de sodio 2.5¢
Acido ascorbico 5g 100
Yoduro de potasio 59

Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.

Se prepara una solucién de borohidruro de sodio mas hidréxido de sodio en un volumen de 500
ml de agua destilada, esta solucion se la coloca una manguera pequefia directamente a la maquina,

este reactivo actGa como reductor para las muestras. Se realiza una solucién de 5g de acido
32



ascorbico y 5g de yoduro de potasio en 100ml, se la usa para la preparacion de la muestra, actda

como pre reductor en la muestra directa.

Pasos para la preparacion de la muestra

- Tomar la muestra ya previamente preparada y colocar en un balén de aforo de 25 ml.
- Adicionar 1 ml de la solucion de acido ascérbico mas yoduro de potasio al 5%.

- Adicionar 5 ml de &cido clorhidrico concentrado.

- Reposar durante 1 h.

- Adicionar 14 ml de agua destilada.

Realizar estos pasos en todas las muestras, en el caso de ser necesario se realizaran las diluciones
necesarias y este la muestra apta para realizar su lectura. En este caso se realizaron 2 diluciones

mas, las cuales fueron las siguientes:

e Primera dilucion a partir de las soluciones muestra
- Tomar 1 ml de la muestra solucién realizada anteriormente.

- Aforar con 25 ml de agua destilada.

e Segunda dilucion a partir de la primera dilucion
- Tomar 15 ml de la primera dilucion

- Aforar a 50 ml de agua destilada.

Estos pasos se los repite en cada muestra piloto, estas muestras seran en 3 tiempos diferentes, 15,
30 y 60 minutos a temperatura ambiente y pH 2. Una vez realizado todos estos pasos, proceder a

realizar las lecturas, con la dltima dilucién realizada, para obtener los resultados adecuados.

Una vez realizados y con los resultados obtenidos de cada muestra piloto, se procede a realizar
las correspondientes soluciones para la preparacion de la muestra de los experimentos y replicas
necesarias, de igual forma las lecturas con sus respectivas soluciones, cabe recalcar que las
soluciones de arsénico preparadas anteriormente se encontrarian en las mismas concentraciones
y volimenes ya que estas son soluciones estandares para la lectura de este metal.

Una vez realizadas y obtenidas las muestras de los experimentos necesarios, se procede a realizar
las preparaciones de las muestras y las diluciones necesarias para que el espectrometro pueda leer,

para esto se siguen los mismos pasos anteriores, hasta la primera dilucion.
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Segunda dilucién a partir de la primera dilucién. Experimento 1 pH 5

A temperatura de 25°C, se toma 2 ml de la primera dilucion y se afora a 10 ml de
destilada.
A temperatura de 40°C, se toma 1 ml de la primera dilucion y se afora a 10 ml de
destilada.
A temperatura de 60°C, se toma 1 ml de la primera dilucion y se afora a 10 ml de

destilada.

Segunda dilucion a partir de la primera dilucion. Experimento 2 pH7

A temperatura de 25°C, se toma 1 ml de la primera dilucion y se afora a 10 ml de
destilada.

A temperatura de 40°C, se toma 1 ml de la primera dilucion y se afora a 10 ml de
destilada.

A temperatura de 60°C, se toma 1 ml de la primera dilucion y se afora a 10 ml de

destilada.

Segunda dilucién a partir de la primera dilucién. Experimento 3 pH9

A temperatura de 25°C, se toma 1 ml de la primera dilucion y se afora a 10 ml de
destilada.

A temperatura de 40°C, se toma 1 ml de la primera dilucion y se afora a 10 ml de
destilada.

A temperatura de 60°C, se toma 1 ml de la primera dilucién y se afora a 10 ml de

destilada.

agua

agua

agua

agua

agua

agua

agua

agua

agua

Una vez realizado esto se procede a realizar las lecturas en el espectrémetro de adsorcion atémica,

y obtener resultados.

2.11. Materiales

Tabla 9-2. Materiales y equipos para la funcionalizacion de NC y rGO.

Nanomaterial Materiales Equipos Reactivos
Vaso de precipitacién 100ml Balanza Agua destilada
(NCy rGO) ¢ Espatula Ultrasénido
Vidrio reloj Agitador magnético
Termémetro

Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.
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Tabla 10-2. Equipos Y reactivos para la caracterizacion del material.

Equipos

Reactivos

Espectrofotémetro UV visible

Agua destilada

Celda de cuarzo de 1 cm

Alcohol antiséptico

Microscopio 6ptico

Porta y cubre objeto

Espectrofotometro FTIR

Pipeta pasteur

Toalla absorbente

Algodén

Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.

Tabla 11-2. Materiales, equipos y reactivos para; muestra madre, tiempo al contacto,

centrifugacion y secado de muestras.

Materiales Equipos Reactivos
Balon de aforo 1000ml Balanza Arsénico estandar
Pipeta 10ml pH metro (NC y rGO)¢
Pera de succién Shaker Agua destilada
Vaso de precipitacion 250ml Centrifugador
Pipeta 5ml Estufa

Frascos de vidrio con tapa
Tubos de ensayo con tapa 10ml

Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.

Tabla 12-2. Materiales, equipos y reactivos para el proceso de adsorcién

Materiales Equipos Reactivos
Baldn de aforo 25ml Balanza Borohidruro de sodio
Bal6n de aforo 250ml Espectrémetro  de adsorcion | Hidroxido de sodio
atomica

Balén de aforo 50ml

Pipeta volumétrica 5ml

Pipeta volumétrica 1 ml

Vaso de precipitacion 100ml

Varilla de agitacion

Espatula

Piceta

Yoduro de potasio

Acido ascorbico

Acido clorhidrico concentrado

Agua destilada

Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.
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CAPITULO Il

3. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1. Caracterizacion de la materia prima

3.1.1. Nanocelulosa, NC

Para el analisis de resultados que presenta la nanocelulosa, se procedio a realizar pruebas en
microscopia que se encuentre disponible, en este caso se pudo observar mediante microscopio
Optico y de barrido, ademas de esto también se someti6 a pruebas de FTIR con el fin de analizar

que grupos funcionales estan actuando en la nanocelulosa realizada.
3.1.1.1. Caracterizacion morfoldgica
Para analizar la estructura morfoldgica de la nanocelulosa se usé un microscopio éptico

(OLYMPUS CX31), y se adquirié una imagen en la cual podemos observar las caracteristicas de
la misma.

Tabla 1-3. Imagen de nanocelulosa obtenida mediante hidrolisis acida y tratamiento de

ultrasonido.

Nanocelulosa

Tratada por hidrdlisis acida y tratamiento de ultrasonido

Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.
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La muestra observada de nanocelulosa fue realizada con un lente objetivo de 100X, en el cual se
puede distinguir unos filamentos bastante unidos entre si y de tamafio muy reducido, tienen mayor
uniformidad, la razén por la que se encuentran de esta manera se debe a que al ser tratado por
hidrolisis acida y tratamiento de ultrasonido, siendo utilizando el H.SO4 para este tratamiento hace
que las regiones gque se encuentran amorfas de la celulosa se hidrolicen por otro lado el tratamiento
de ultrasonido hace que los filamentos se hagan méas pequefios, ya que al someter la muestra al
ultrasonicador llega a romper los enlaces hidrogeno (H) existentes convirtiéndolos asi en
nanofibras. (Druzian 2015, p. 125)(Pires et al. 2013, p. 483, 482)

Seguln (Druzian 2015, p. 125, 126) nos demuestra que la estructura morfoldgica de la nanocelulosa
en sus particulas tienden a incorporarse y con esto se confirma que el aspecto de longitud/diametro
se debe a que tienen unas altas conexiones entre estos dos factores.

3.1.1.2. Andlisis por espectroscopia infrarroja FTIR
La caracterizacién de la nanocelulosa por medio de espectroscopia de infrarrojo FTIR, muestra

grupos funcionales que se encuentran dentro de esta y asi mismo cual grupo funcional sobresale

de acuerdo a los picos expresados en el siguiente espectro.
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Gréfico 1-3. Espectro de infrarrojo de la nanocelulosa.
Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.
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Los picos que se encuentran dentro del rango de 3700-3100 cm corresponden a las vibraciones
del enlace —OH de los grupos hidroxilo existentes en la macromolécula (Sanaguano 2021, p. 55)(Pires
etal. 2013, p. 484) Como se puede distinguir tiene un pico que sobresale que es de 3336.2 cm™ el

cual pertenece a este rango y se encuentra dentro de una longitud de onda de 3445 cm™.

Entre el rango de 3000-2800 cm™* se encuentran los compuestos que contienen CH, Y CHjs, dicho
de otro modo al estiramiento de los enlaces carbono-hidrogeno (C-H) de los compuestos alifaticos
(Sanaguano 2021, p. 55)(Pires et al. 2013, p. 484) Dentro de la longitud de onda de entre 3000-2000 cm*
con valores mas exactos de 3845 cm™ se encuentra un pico que sobresale siendo de 2900.41 cm-
L'y en la longitud de onda de 2445 cm™ encontramos un pico sobresaliente de 2356.59 cm™,

perteneciendo estos dos al grupo funcional mencionado anteriormente.

Dentro del rango de 1300-1000 cm™ se encuentran los grupos funcionales que en su estructura
tiene C-O-C del anillo de la piranosa, llamado también éter glucosidico. (Sanaguano 2021, p. 55)(Pires
etal. 2013, p. 485) Entre la longitud de onda de exactamente 1000 cm, se encuentra un pico que
predomina siendo de 1022.09 cm, el cual pertenece al grupo funcional del éter glucosidico.

Un detalle Ilamativo en este pico es que tiene una menor fuerza y esto se debe a que los enlaces
de este grupo funcional se pierde poco a poco por los tratamientos a los que se le someti6 a la

nanocelulosa en su obtencion (Pires et al. 2013, p. 485).

Los grupos funcionales que se encuentran entre 1650-1550 cm™ pertenecen al agua absorbida que
tiene la nanocelulosa. (Sanaguano 2021, p. 55).

Como se puede observar picos entre este rango se encuentran varios principalmente entre la
longitud de onda de 600-1500.

Basado en los resultados del estudio de investigacion previo de (Sanaguano 2021) de acuerdo al
experimento 5, obtuvimos unos resultados similares ya que las caracterizaciones tanto opticas
como de espectros de infrarrojo nos demuestran que existe una gran similitud con los grupos
funcionales existentes en la NC, en cuanto a la caracterizacion de microscopia podemos decir que
en esta investigacion se puede observar de una manera mucho mas clara ya que se usé otro lente
objetivo, sin embargo las nanoparticulas no estan lejos de la NC del trabajo en el cual esta basado,
cabe recalcar que en los picos varia 0 se podria expresar como un margen de diferencia de entre
*-10 cm, lo cual no hace diferencia ya que atin se mantienen dentro de los rangos permitidos y

siguen perteneciendo a los grupos funcionales que componen la nanocelulosa.

Con los resultados obtenidos y observados en la investigacion de “Extraction and
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characterization of cellulose nanocrystals from agro-industrial residue — Soy hulls ”, de (Pires et al.
2013, p. 485), en esta investigacion se encuentro resultados de picos similares con respecto a los
picos obtenidos por el espectro de la Imagen 3.1.1.1.2, encontrando los resultados con gran
similitud a las dos investigaciones del autor (Sanaguano 2021) y de (Pires et al. 2013), podemos decir que
los resultados de la nanocelulosa en el espectro FTIR con fiables para la continuidad de la

investigacion.

3.1.1.3. Caracterizacion SEM

Con esta microscopia podemos observar una imagen mas clara la cual reflecta caracteristicas
superficiales de la nanocelulosa, como son la estructura morfoldgica, el tamafio de particula. El
microscopio de barrido funciona utilizando electrones en vez de luz, el cual va a generar una

imagen(lpohorski y Bozzano 2013, p. 46, 47).

IMAGEN TAMANO DE PARTICULA

{

T

i Y T
SED 6.0kV x350 SO, S S—
SED ESPOCH

SED 6.0kV
SED ESPOCH

Figura 1-2. Imdgenes SEM de nanocelulosa Fuente: Salazar, E.
Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.

Se pueden observar en las imagenes que tienen filamentos largos e inalienables, las cuales se
formaron de esa manera ya que la nanocelulosa fue tratada mediante hidrdlisis acida y sometida
a un tratamiento de ultrasonido, este hace que las nanoparticulas se rompan y se homogeneicen,
asi como también las particulas de la nanocelulosa que se encuentran como papel se desintegren,
eso es lo que se logra observar y distinguir como los filamentos largos. EI tamafio de particula al
tener varias fibras cada una posee diferente tamafio llegando a ser la mas grande de 50um y la
mas pequefia de 10 um.

De acuerdo a resultados de caracterizacion basados en teoria estas imagenes se encuentran dentro

de lo correcto, tal y como lo expresa en el trabajo de investigacion, (Sanaguano 2021, p. 57).
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3.1.1.4. Oxido de grafeno reducido, rGO

Con la finalidad de analizar el tamafio de particula y su estructura morfoldgica, se procedié a

realizar una microscopia de barrido la cual fue realizada en el SEM de la ESPOCH.

3.1.1.5. Analisis de espectro infrarrojo FTIR

Con un espectro de infrarrojo, podemos deducir que grupos funcionales estan actuando dentro
de la muestra caracterizada, nos podemos dar cuenta de cada grupo por medio de sus picos.
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Gréfico 2-3. Espectro FTIR de 6xido de grafeno reducido
Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.

Segun el andlisis de la imagen 3-2, correspondiente al espectro infrarrojo de éxido de grafeno
reducido, podemos observar un pico caracteristico de la banda de adsorcién de este
nanomaterial que corresponde a la vibracion de estiramiento del enlace O-H, es decir, a los

grupos hidroxilos, siendo el rango de 3266.82 cm™ (Yuanzhang 2015, p. 2,3,4).

Los picos de 2919.7 cm™ y 2854.13 cm, pertenecen a las vibraciones de estiramiento simétrico
y antisimétrico de los grupos carbonilos CH. Los picos de 1720.19 y 1569.77 cm™ corresponden

a las bandas de adsorcion de los grupos hidroxilos y carbonilos C=0, respectivamente.
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Al tener la intensidad de los picos aminorandose, podemos decir que confirmamos que los grupos
funcionales del oxigeno para conformar rGO se estan reduciendo. Las bandas de adsorcién del
rGO estudiado en esta investigacion tienen una correlacion con los picos caracteristicos
apreciados en la publicacion de “analisis estructural de 6xido de grafeno (go) y oxidos de grafeno
reducidos (rGO) (Colom et al. 2020, p. 168).

Segun la investigacion “Study of Reduced Graphene Oxide Preparation by Hummers Methothod
and Related Charactecrization”, de (Yuanzhang 2015, p. 2,3,4), expone resultados en el pico de 3464
cm 1 es caracteristico para los grupos funcionales de O-H, mientras que para el grupo de
carbonilos, el pico caracteristico a esta investigacion corresponde a 1639 cm™, también se aprecié

picos de 1288 cmy 1003 cm™ que pertenecen a los grupos de C-OH y C-O, respectivamente.
(Yuanzhang 2015, p. 2,3,4).

Finalmente se pudo deducir que tienen picos semejantes cada espectro tanto de la investigacién
usada como referencia, asi como también la investigacion presente, diciendo asi que estos

muestran resultados fiables para proceder con la misma.

3.1.1.6. Caracterizacion SEM

Mediante la caracterizacion SEM podemos analizar la estructura morfoldgica del rGO, a través

de un microscopio de barrido, el cual es el mas ideal para observar nanoparticulas.

OXIDO DE GRAFENO REDUCIDO
50 um

Figura 2-2. Imagen SEM rGO
Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.

En las imégenes observadas del rGO, podemos deducir que su estructura morfoldgica se presenta

como laminar, consistente y parejo. Se puede observar que en el tamafio de particula de 5um, la

estructura morfoldgica se presenta en forma de monticulos. La estructura morfoldgica de 50 um
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se puede apreciar de mejor manera su forma laminar y se alcanzan a distinguir filamentos
pequefios encima de cada lamina de rGO. La particular estructura que presenta el 6xido de grafeno
reducido se debe a la interrupcion de las laminas de carbono hibridado sp?, esto justo se debe a la

interaccion, con el carbono hibridado sp® (Colom et al. 2020, p. 173).

3.1.1.7. Microscopia EDS, rGO

Al realizar EDS podemos autenticar los picos de los elementos que se encuentran en la muestra
expuesta de la imagen A, de igual manera observamos con mas claridad su morfologia en ldminas
con apariencia de escamas.
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Gréfico 3-3. Microscopia EDS, rGO
Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.
42



Se dice que cuando el rGO esté realizado de una manera correcta, el pico del carbono sobresale
del oxigeno, como podemos observar en la gréafica expuesta de la imagen B, los datos observados
en la tabla 3.1.1.2.3-1 son los elementos quimicos gue se encuentran en la muestra en andlisis, asi

€como su masa atomos y demas caracteristicas.

Tabla 2-3. Formula rGO

Formula Mass % Atom % Sigma Net K ratio Line
C 3.62 54.92 0.03 5133 0.0235385 K
o] 3.96 45.08 0.04 4090 0.0199085 K
Total 7.58 100.00

Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.

3.1.1.8. Nanocelulosa y oxido de grafeno reducido (NC y rGO) ¢

Las pruebas de caracterizacion que se les sometié a la muestra funcionalizada (NC y rGO), se
realizé con microscopia 6ptica y de barrido en el SEM, misma que se encuentra en la ESPOCH,
y adicional se le realizé un analisis de espectro de infrarrojo FTIR.

3.1.1.9. Caracterizacion morfol6gica

En esta prueba de caracterizacién se us6 un microscopio éptico (OLYMPUS CX31), con el fin

de observar y analizar su estructura morfoldgica.

(NCyrGO) ¢

Figura 3-2. Imagen dptica de (NC y rGO) . fuente: Salazar, E.
Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.

En la imagen (a) observada en el lente objetivo de 100X se pueden observar dos manchas negras
amorfas, y con una separacion entre ellas muy corta, sin embargo, las particulas no se pueden
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distinguir ya que al tener la presencia del grafeno hace que esta sea casi imposible de visualizar,
ya que son nanoparticulas las cuales no son aptas para observar bajo microscopia 6ptica, en este
podemos observar facilmente microparticulas. Al tener este caso es necesario observar bajo

microscopia de barrido en el SEM el cual es apto para analizar imagenes de nanoparticulas.

3.1.1.10. Analisis de espectro infrarrojo FTIR
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Graéfico 4-3. Espectro infrarrojo de (NC y rGO) +.
Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.

Se pueden observar dos picos que crece de 3386.39 cm™ a 3347.82 cm dentro de una longitud
de onda de 3000-4000 cm™ aproximadamente cerca de 3440 cm™. Estos picos se encuentran
dentro del rango de 3700-3100 cm™, los cuales indican que existe la disminucién de la hidrofilidad
general, y tiene un menor contenido de OH/H,0. Indicando que existe ain enlaces C-OH pero en

una menor proporci()n (Colom et al. 2020, p. 168).

Siguiente a esto se puede analizar dos picos los cuales decrecen de 2923.56 cm™ a 2861.84 cm
dentro de una longitud de onda de 2500 a 3000 cm™. Los grupos funcionales a los cuales

pertenecen estos picos son de los compuestos alifaticos C-H, es decir CH,y CH3 (Colom et al. 2020,
p. 168).
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Dentro del rango de 1800-700 cm™ se encuentran los grupos carbonilo del acido carboxilico C=0,
el cual se encuentra localizado en las placas del éxido de grafeno al reducirse. En este rango se
encuentra un pico inicial de 1712.48 cm™ y va decreciendo relativamente hasta 713.533 cm™, la
razén por la que va decreciendo es ya que los enlaces carboxilicos se encuentran en reduccién
teniendo la presencia aqui de la estructura de éxido de grafeno reducido (Colom et al. 2020, p. 169).
El pico de 655.679 cm™* que se encuentra dentro de la longitud de onda de 600 cm se relacionan
con los grupos funcionales C-H de los anillos aromaticos (Colom et al. 2020, p. 169).

Entre todos los picos que se encuentran 600 a 2000 cm™ méas exactamente en 1000 cm™ existe un
pico que sobresale siendo de 1025.94 cm™. El detalle en este pico es que también sobresale en la
nanocelulosa con un valor de 1022.09 cm™, exactamente en la misma longitud de onda. Cabe
recalcar que los picos no tienen tanta diferencia entre si, para ser precisos hay una diferencia de
3.85 cm teniendo para este valor el mismo de grupo funcional. En el valor indicado, el grupo
funcional perteneciente a este es el éter glucosidico, atribuyendo en este la presencia de la NC,
sin embargo para el rGO segin (Colom et al. 2020) en el rango de 1616-914 cm™, pertenece a
estructuras aromaticas C=C las cuales son pertenecientes a la estructura del grafeno, llegando a

deducir que este tiene mas presencia de la estructura del 6xido de grafeno reducido (Colom et al.
2020, p. 168, 169).

3.1.2. Caracterizacion SEM

3.1.2.1. Microscopia EDS, (rGO y NC) ¢

Mediante la microscopia EDS de la muestra funcionalizada podemos observar en la imagen A, su

estructura morfolégica mas cerca, se puede apreciar a partes de filamentos alargados y particulas

mas grandes con apariencia de ldminas diminutas.
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Gréfico 5-3. Microscopia EDS, (rGO y NC)
Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.

En la imagen B se muestran los elementos quimicos que en este estan presentes, en este caso
observamos que el oxigeno sobrepasa con un minimo al carbono, la tabla 3.1.1.3.3-1 muestra las
cantidades de masa y a&tomos que se encuentran en la muestra analizada, asi como también otras

caracteristicas.

Tabla 3-3. Férmula (rGO y NC) ¢

Formula Mass % Atom % Sigma Net K ratio Line
C 8.70 54.14 0.07 5756 0.0426820 K
0 9.82 45.86 0.08 6193 0.0437480 K
Total 18.52 100.00

Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.
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3.1.3.  Adsorcion

Para esta prueba la hemos realizado en el espectrometro de adsorcion atdmica, con el fin de
analizar si adsorbe o no adsorbe arsénico, para esto primero se realizdé unas pruebas piloto en
diferentes tiempos, y de acuerdo a estos resultados se realizaron pruebas con diferentes
parametros como: temperatura, tiempo y pH, y asi hacer un analisis general y demostrar en cuél
de todos realiza una mejor adsorcién de arsénico.

Los reportes que se obtienen para analizar de las lecturas de la AAS, son la concentracion final
corregida, de acuerdo a esto y a célculos siguientes podremos estudiar si existe 0 no adsorcién de
arsénico presente en el agua.

Para realizar la experimentacion, se realiza una solucion de 250 ml de solucion madre de arsénico
y 20 mg de (rGO y NC) ¢, y con esta solucién se procede a hacer todas las pruebas con cada

experimento.
3.1.4. Tiempo al contacto

Para realizar el tiempo al contacto fue usado el equipo de laboratorio de investigacion, el proceso
fue realizado en el SHAKER, el cual fue realizado a una velocidad de agitacion de 250 rpm, y a
ciertos tiempos especificados que son de 1, 5, 10,15 y 30 minutos se tom6 una alicuota de 5 ml.

Posteriormente esta alicuota se la llevo a centrifugacion durante 10 minutos a 250 rpm, esto se
realizé con el fin de separar el sobrenadante del precipitado, el cual de esto el sobrenadante se lo

utilizara para el espectrometro de adsorcién atémica.
3.1.4.1. Peso en equilibrio de (NC y rGO) 1, en tiempo al contacto

Para obtener los pesos en equilibrio de todas las muestras tanto como piloto y las muestras de los

experimentos se uso la siguiente formula:

_(Co—Cf)v
e=—7r —

Donde ge es el peso en equilibrio que se desea obtener, C; es la concentracion inicial de la muestra
con la que se va a trabajar, Cs corresponde a la concentracion en equilibrio de la muestra, V es el
volumen de la alicuota tomada, W corresponde al peso de la muestra del nanomaterial que se uso
para la solucion.

Con los resultados de los pesos en equilibrio, podemos analizar y estudiar la cinetica de

adsorcion existente en cada experimento.
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3.1.4.2. Cantidades de arsénico adsorbidas
e Analisis en muestras piloto

Pruebas de adsorcion y andlisis de los mismos, las cuales se encuentran como concentracion
inicial de 10 ppm, y para poder realizar las lecturas es necesario realizar disoluciones en las cuales
el espectrémetro de adsorcion atomica pueda leer, esta va a variar la concentracion de acuerdo a
la muestra y su factor de tiempo. Estas pruebas piloto tienen un pH inicial de 1.28 que es el pH
que tiene la solucién madre de arsénico.

Para poder deducir o concluir que adsorbié arsénico en un tiempo, temperatura y pH especifico,

se debe realizar un calculo que evidencie esto, usando la siguiente formula:

. (Co—Ct)V
B w
Donde q: corresponde al equilibrio de concentraciones, C, es la concentracion inicial de la

solucién madre mas (rGO y NC) 1, C; es la concentracion en equilibrio de la solucién madre de
Arsénico, V es el volumen de la alicuota a la cual se le va a realizar la lectura 'y W es el peso de
adsorbente, es decir el peso de (rGO y NC) s usado para realizar la muestra de la cual se obtuvo la

alicuota.

Tabla 4-3. Concentraciones finales de las muestras piloto.

Conc, »
) Concentracion »
Corregida . Concentracion
#muestra (As) _ calculada final
final (AAS) madre As (ppb)
(ppm)
(ppb)
1-15 minutos 1696,107 1,696107
2-30 minutos 1841,014 1.841.014 10000 10
3-60 minutos 1960,909 1.960.909

Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.

e Analisis en muestras de experimentos.

Como se realizo en las pruebas piloto utilizamos una solucion de concentracion inicial de 10 ppm,
con sus respectivas disoluciones, los siguientes experimentos nos basamos de acuerdo a pH
diferentes, E1 pH5, E2 pH7, E3 pH9, variando factores de tiempo y temperatura, como pudimos
obtener en las muestras piloto con un pH2 en el menor tiempo se tuvo una menos concentracion,
entonces en los experimentos se realizaron las pruebas en los tiempos de 1, 5, 10, 15y 30 minutos

en temperaturas de 25, 40 y 60°C.
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En la tabla 5-3, se realizan los calculos para la concentracién calculada final (ppm) y el peso en
equilibrio (mg/g), para cada uno de los experimentos realizados y de esta manera poder concluir

si existi6 adsorcién de arsénico o en caso de no haber existido la adsorcion del metal, realizar un

experimento que justifique este hecho.

Tabla 5-3. Concentraciones finales y pesos en equilibrios de experimentos y replicas

Experimento 1 pH5 Replica 1
Factores Factor
Adsorbente | Concentracion Tiempo Concentracion Peso en Concentracion Peso en
Adsorbato | (rGO+NC) f madre As Temperatura de calculada final | equilibrio | calculada final | equilibrio
°C contacto
g (ppm) min (ppm) mg/g (ppm) mg/g
1 2,451014 1,8872465 2,451002 | 1,8872495
5 3,071571 1,73210725 3,07156 1,73211
25 10 2,875422 1,7811445 2,875411 | 1,78114725
15 3,172858 1,7067855 3,172847 | 1,70678825
30 4,407485 1,39812875 4,407474 | 1,3981315
1 4,828097 | 1,29297575 4,828086 | 1,2929785
Solucién 5 5,407999 | 1,14800025 5,407988 1,148003
madre de 0,02 10 40 10 5,711817 1,07204575 5,711806 | 1,0720485
Arsénico 15 3,530439 | 1,61739025 3,530428 1,617393
30 3,849442 1,5376395 3,849421 | 1,53764475
1 4,100961 1,47475975 4,10095 | 1,4747625
5 2,238532 1,940367 2,238521 | 1,94036975
60 10 3,294784 1,676304 3,294773 | 1,67630675
15 4,026409 1,49339775 4,026406 | 1,4933985
30 8,816792 0,295802 8,816781 | 0,29580475
Experimento 2 pH7 Replica 1
Factores Factor
Adsorbente | Concentracion Temperatura Tiedrzpo Concentracién Peso en Concentracion Peso en
Adsorbato | (rGO+NC) f madre As o contacto calculada final | equilibrio | calculada final | equilibrio
g (ppm) min (ppm) mg/g (ppm) mg/g
1 3,711187 1,57220325 3,711176 1,572206
5 2,709595 | 1,82260125 2,709584 1,822604
25 10 2,922171 1,76945725 2,92216 1,76946
15 2,919713 1,77007175 2,9197 1,770075
30 3,734446 1,5663885 3,734434 | 1,5663915
1 3,566747 | 1,60831325 3,566736 1,608316
Solucién 5 4,506965 1,37325875 4,506952 1,373262
madre de 0,02 10 40 10 2,55347 1,8616325 2,553467 | 1,86163325
Arsénico 15 2,431891 1,89202725 2,43188 1,89203
30 3,952158 1,5119605 3,952146 | 1,5119635
1 4,570281 1,35742975 4,57027 | 1,3574325
5 2,610391 | 1,84740225 2,61038 1,847405
60 10 2,629344 1,842664 2,629323 | 1,84266925
15 3,285423 1,67864425 3,285411 | 1,67864725
30 3,015079 1,74623025 3,015069 | 1,74623275
Experimento 3 pH9 Replica 1
Factores Factor
Adsorbente | Concentracion Temperatura Tie;r:po ConcentraQién Pe'?'t? erT Concentrac_i()n Pe?‘? erT
Adsorbato | (rGO+NC) f madre As o contacto calculada final | equilibrio | calculada final | equilibrio
g (ppm) min (ppm) mg/g (ppm) mgl/g
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1 3,229689 1,69257775 3,229678 | 1,6925805

5 3,243263 1,68918425 3,243251 | 1,68918725

25 10 2,95365 1,7615875 2,953648 1,761588

15 2,486143 1,87846425 2,486131 | 1,87846725

30 3,240447 1,68988825 3,240436 1,689891

1 3,829921 1,54251975 3,82991 | 1,5425225

Solucién 5 2,260551 1,93486225 2,260548 1,934863
madre de 0,02 10 40 10 2,375287 1,90617825 2,375276 1,906181
Avrsénico 15 5,726829 1,06829275 5,726817 | 1,06829575
30 6,962603 0,75934925 6,9626 0,75935

1 3,239041 1,69023975 3,23902 1,690245

5 5,716812 1,070797 5,716801 | 1,07079975

60 10 7,129931 0,71751725 7,12992 0,71752

15 7,701255 0,57468625 7,701231 | 0,57469225

30 8,645574 0,3386065 8,645563 | 0,33860925

Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.

Al realizar el anélisis de resultados de cada uno de los experimentos, se puede mencionar que al
tener las concentraciones finales de menor valor con respecto a la concentracion inicial que fue
de 10 ppm, y con sus pesos en equilibrio aumentando cuando existe adsorcion, deducimos que
tenemos adsorcion progresiva de arsénico conforme el tiempo de contacto en minutos aumenta.
Es decir, a menor concentracion final y mayor peso en equilibrio, mejor capacidad adsortiva va a
existir.

Podemos observar el mismo comportamiento reductor en los pesos en equilibrio, los cuales nos
indican y corroboran que existe actividad adsortiva en el proceso de adsorcion con (rGO y NC) ¢

como adsorbentes y solucion madre de arsénico como adsorbato.

3.1.4.3. Promedio de concentraciones y pesos en equilibrio

En la realizacion de los calculos de promedio de concentraciones y pesos equilibrio se realizaron
con los resultados tanto del experimento, asi como también de su respectiva replica. A

continuacion, se muestra los promedios de cada experimento.

Tabla 6-3. Promedio de concentraciones y pesos en equilibrio en cada experimento.

Factores Experimento 1 pH5 Experimento 2 pH7 Experimento 3 Ph9
Promedio de Promedio de Promedio de Promedio de Promedio de
. Promedio de .
Temperatura Tiempo de i peso en concentracion peso en concentracion peso en
concentracion en . L A I -
°C contacto e equilibrio en equilibrio equilibrio en equilibrio equilibrio
equilibrio (ppm)
mg/g (ppm) mg/g (ppm) mg/g
1 2,451008 1,887248 3,7111815 1,57220463 3,2296835 1,69257913
5 3,0715655 1,73210863 2,7095895 | 1,82260263 3,243257 | 1,68918575
25 10 2,8754165 1,78114588 2,9221655 1,76945863 2,953649 1,76158775
15 3,1728525 1,70678688 2,9197065 | 1,77007338 2,486137 | 1,87846575
30 4,4074795 1,39813013 3,73444 1,56639 3,2404415 | 1,68988963
20 1 4,8280915 1,29297713 3,5667415 1,60831463 3,8299155 1,54252113
5 5,4079935 1,14800163 4,5069585 | 1,37326038 2,2605495 | 1,93486263
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10 5,7118115 1,07204713 2,5534685 1,86163288 2,3752815 1,90617963

15 3,5304335 1,61739163 2,4318855 1,89202863 5,726823 1,06829425

30 3,8494315 1,53764213 3,952152 1,511962 6,9626015 0,75934963

1 4,1009555 1,47476113 4,5702755 1,35743113 3,2390305 1,69024238

5 2,2385265 1,94036838 2,6103855 1,84740363 5,7168065 1,07079838

60 10 3,2947785 1,67630538 2,6293335 1,84266663 7,1299255 0,71751863
15 4,0264075 1,49339813 3,285417 1,67864575 7,701243 0,57468925

30 8,8167865 0,29580338 3,015074 1,7462315 8,6455685 0,33860788

Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.

Analizando estos resultados se tiene un promedio de cada pardmetro; concentracion en equilibrio
(ppm) y peso en equilibrio mg/g, cada uno varia de acuerdo a su factor de temperatura 'y pH en
cada experimento, el fin de obtener el promedio de cada una de estas es analizar la capacidad de
adsorcién en cada temperatura y pH, asi se analiz6 la capacidad adsortiva en cierto tiempo de

contacto y de la misma manera cuando existe desorcion.

3.2.Experimento 1 pH 5

e 25°C

En la tabla se muestra el valor del aumento progresivo de adsorcion de arsénico (qt) segun avanza

el tiempo de contacto, teniendo una capacidad de adsorcion de 1,8872mg/g a 1 min.

Tabla 7-3. Resultado de tiempo en contacto usado en Experimento 1 pH5 y T25°C

Tiempo min Concentracion en t qt mg/g In (ge-qt) t/qt
mg/L
1 2,451014 1,8872465 -0,57311335 0,52987249
5 3,071571 1,73210725 0,29226935 2,88665728
10 2,875422 1,7811445 0,09009433 5,61436762
15 3,172858 1,7067855 0,38258706 8,78845057
30 4,407485 1,39812875 1,10172619 21,4572513
Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.
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Graéfico 6-3. a) Cinética de adsorcion de (rGO y NC) 1; pH5 a 25°C. b) Modelo de pseudo primer

orden. ¢) Modelo de pseudo segundo orden.
Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.

Para el modelo cinético de pseudo primer orden (figura a.) se encontré que, K; es igual a 0,0489
min, ge tiene un valor de 1,4002 mg/g, el cual aplaza en un alto grado el valor de gt experimental
de 1,8872 mg/g, y el coeficiente de determinacion R? es 0,8383, al ser este valor lejano a 1, nos
indica que estos no tienen correlacion y por ende la cinética de adsorcion no se ajusta al modelo
de pseudo primer orden.

Sin embargo, en la figura c. para analizar si corresponde a este modelo, tenemos que el valor de
k. es de 05307 minty g. 1,3791 mg/g, el cual es similar al valor que se obtuvo
experimentalmente, el valor del coeficiente de determinacion R? es de 0,9896 al ser este valor
préximo a uno nos indica que este modelo de cinética de adsorcion corresponde a el modelo de

pseudo segundo orden.
e 40°C
Se observa el incremento progresivo de adsorcion de arsénico (gt) de acuerdo avanza el tiempo

de contacto, teniendo una mayor capacidad de adsorcién de 1,6173 mg/g a los 15 minutos.

Tabla 8-3. Resultado de tiempo en contacto usado en Experimento 1 pH5 y T40°C

Tiempo min Concentracion en't qt mg/g In (ge-qt) t/qt
mg/L
1 4,828097 1,29297575 1,2627476 0,77340971
5,407999 1,14800025 1,44926887 4,35539975
10 5,711817 1,07204575 1,53466507 9,32796012
15 3,530439 1,61739025 0,64869817 9,27419959
30 3,849442 1,5376395 0,83802752 19,5104249

Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.
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Graéfico 7-3. a) Cinética de adsorcion de (rGO y NC); pH5 a 40°C. b) Modelo de pseudo

primer orden. ¢) Modelo de pseudo segundo orden.
Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.

Para el estudio del modelo cinético de pseudo primer orden (figura a.) se encontr6 que, K; es igual
a0,0221 min, e tedrico tiene un valor de 4,1239 mg/g, el cual aplaza evidentemente en un alto
grado el valor de gt experimental de 1,6173 mg/g, y el coeficiente de determinacion R? es 0,4149,
al ser este valor lejano a 1, nos indica que estos no tienen correlacion y por ende la cinética de
adsorcion no se ajusta al modelo de pseudo primer orden.

Sin embargo, en la figura c. para analizar si corresponde a este modelo, tenemos que el valor de
k. es de 0,3398 min?y qe tedrico 1,6207 mg/g, el cual es similar al valor que se obtuvo
experimentalmente, el valor del coeficiente de determinacién R?es de 0,9682 al ser este valor
préximo a uno nos indica que este modelo de cinética de adsorcion corresponde a el modelo de

pseudo segundo orden.

e 60°C

Podemos observar el incremento progresivo de adsorcion de arsénico (qt) de acuerdo avanza el

tiempo de contacto, teniendo una mayor capacidad de adsorcion de 1,9404 mg/g a los 5 minutos.
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Tabla 9-3. Resultado de tiempo en contacto usado en Experimento 1 pH5 y T60°C

Tiempo min Concentracion en't gt mg/g In (ge-qt) t/qt
mg/L
1 4,100961 1,47475975 0,96553841 0,67807655
5 2,238532 1,940367 -1,21010825 2,57683211
10 3,294784 1,676304 0,48148744 5,96550506
15 4,026409 1,49339775 0,92940881 10,0442096
30 8,816792 0,295802 2,14253253 101,419193
Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.
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Gréfico 8-3. a) Cinética de adsorcion de (rGO y NC)+; pH5 a 60°C. b) Modelo de pseudo primer

orden. c) Modelo de pseudo segundo orden.

Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.

El modelo cinético de pseudo primer orden en la (figura a.) se encontr6 que, K; es igual a 0,0741

min, ge tedrico tiene un valor de 1,2749 mg/g, el cual aplaza evidentemente en un alto grado el

valor de gt experimental de 1,9404 mg/g, y el coeficiente de determinacion R? es 0,4728, al ser

este valor lejano a 1, nos indica que estos no tienen correlacion y por ende la cinética de adsorcion

no se ajusta al modelo de pseudo primer orden.

En la figura c. para analizar si corresponde al modelo de pseudo segundo orden, tenemos que el

valor de k es de 0,6577 min™y g tedrico 0,2825 mg/g, el cual es similar al valor que se obtuvo
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experimentalmente, el valor del coeficiente de determinacion R? es de 0,845 al ser este valor

préximo a uno nos indica que este modelo de cinética de adsorcidn corresponde a el modelo de

pseudo segundo orden.

3.3. Experimento 2 pH7

o 25°C

El incremento progresivo de adsorcion de arsénico (qt) de acuerdo avanza el tiempo de contacto,

teniendo una mayor capacidad de adsorcion de 1,8226 mg/g a los 5 minutos.

Tabla 10-3. Resultado de tiempo en contacto usado en Experimento 2 pH7 y T25°C

. . Concentracion en t
Tiempo min qt mg/g In (ge-qt) t/qt
mg/L
1 3,711187 1,57220325 0,76033083 0,63605008
5 2,709595 1,82260125 -0,11991734 2,74333182
10 2,922171 1,76945725 0,14211895 5,65145047
15 2,919713 1,77007175 0,13944994 8,47423275
30 3,734446 1,5663885 0,77383161 19,1523367
Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.
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Gréfico 9-3. a) Cinética de adsorcion de (rGO y NC)r, pH7 a 25°C. b) Modelo de pseudo primer

orden. ¢) Modelo de pseudo segundo orden.

Realizado por: Salazar.

Evelyn, 2022.
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En la (figura a.) para el modelo de pseudo primero orden, se encontrd que, K; es igual a 0,0122
min, ge tedrico tiene un valor de 1,2079 mg/g, el cual aplaza en un alto grado el valor de qt
experimental de 1,8226 mg/g, y el coeficiente de determinacion R? es 0,1156, al ser este valor
lejano a 1, nos indica que estos no tienen correlacion y por ende la cinética de adsorcion no se
ajusta al modelo de pseudo primer orden.

En la figura c. podemos observar y analizar si corresponde al modelo de pseudo segundo orden,
tenemos que el valor de k; es de 0,8239 miny ge teérico 1,5579 mg/g, el cual es similar al valor
que se obtuvo experimentalmente, el valor del coeficiente de determinacién R%es de 0,9957 al ser
este valor préximo a uno nos indica que este modelo de cinética de adsorcidn corresponde a el

modelo de pseudo segundo orden.

e 40°C

El incremento progresivo de adsorcion de arsénico (qt) de acuerdo avanza el tiempo de contacto,

teniendo una mayor capacidad de adsorcion de 1,8920 mg/g a los 15 minutos.

Tabla 11-3. Resultado de tiempo en contacto usado en Experimento 2 pH7 y T40°C

) ~ | Concentracion en t
Tiempo min gt mg/g In (ge-qt) t/qt
mg/L
1 3,566747 1,60831325 0,67214505 0,62176942
5 4,506965 1,37325875 1,14221641 3,64097443
10 2,55347 1,8616325 -0,36840418 5,37162947
15 2,431891 1,89202725 -0,61643849 7,92800421
30 3,952158 1,5119605 0,89207898 19,8417882
Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.
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Gréfico 10-3. a) Cinética de adsorcion de (rGO y NC)f; pH7 a 40°C. b) Modelo de pseudo primer

orden. c) Modelo de pseudo segundo orden.
Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.

En la (figura a.) para el modelo de pseudo primero orden, se encontrd que, K; es igual a 0,0016
min, e tedrico tiene un valor de 1,4380 mg/g, el cual aplaza en un alto grado el valor de qt
experimental de 1,8920 mg/g, y el coeficiente de determinacion R? es 0,0005, al ser este valor
lejano a 1, nos indica que estos no tienen correlacion y por ende la cinética de adsorcién no se
ajusta al modelo de pseudo primer orden.

En la figura c. podemos observar y analizar si corresponde al modelo de pseudo segundo orden,
tenemos que el valor de ko que corresponde al valor de 0,8996 miny qe tedrico 1,5340 mg/g, el
cual es similar al valor que se obtuvo experimentalmente, el valor del coeficiente de
determinacion R? es de 0,9824 al ser este valor préximo a uno nos indica que este modelo de

cinética de adsorcion corresponde a el modelo de pseudo segundo orden.

e 60°C

El incremento progresivo de adsorcién de arsénico (qt) de acuerdo avanza el tiempo de contacto,

teniendo una mayor capacidad de adsorcion de 1,8474 mg/g a los 5 minutos.

Tabla 12-3. Resultado de tiempo en contacto usado en Experimento 2 pH7 y T60°C

Tiempo min Concentracion ent gt mg/g In (ge-qt) t/qt
mg/L
1 4,570281 1,35742975 1,16715878 0,73668637
2,610391 1,84740225 -0,27051199 2,70650315
10 2,629344 1,842664 -0,23993372 5,42692536
15 3,285423 1,67864425 0,4742314 8,93578255
30 3,015079 1,74623025 0,23810999 17,179865

Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.
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Gréfico 11-3. a) Cinética de adsorcion de (rGO y NC)+; pH7 a 60°C. b) Modelo de pseudo primer

orden. ¢) Modelo de pseudo segundo orden.
Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.

Para el analisis del modelo de pseudo primer orden la (figura a.), tenemos que, K es igual a
0,0099 min, g tedrico tiene un valor de 1,4842 mg/g, el cual aplaza en un alto grado el valor de
gt experimental de 1,8474 mg/g, y el coeficiente de determinacion R? es 0,0357, al ser este valor
lejano a 1, nos indica que estos no tienen correlacion y por ende la cinética de adsorcién no se

ajusta al modelo de pseudo primer orden.

En la figura c. podemos tenemos valores que corresponde al modelo de pseudo segundo orden, k»
que corresponde al valor de 28,7015 miny g teérico 1,7406 mg/g, el cual es similar al valor que
se obtuvo experimentalmente, el valor del coeficiente de determinacién R?es de 0,9985 al ser este
valor proximo a uno nos indica que este modelo de cinética de adsorcidn corresponde a el modelo

de pseudo segundo orden.
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3.4. Experimento 3 pH9
e 25°C
Para el incremento progresivo de adsorcion de arsénico (qt) de acuerdo avanza el tiempo de

contacto, teniendo una mayor capacidad de adsorcién de 1,8785 mg/g a los 15 minutos

Tabla 13-3. Resultado de tiempo en contacto usado en Experimento 3 pH9 y T25°C

Tiempo min Concentracion en t qt mg/g In (ge-qt) t/qt
mg/L
1 3,829921 1,54251975 0,82741635 0,64828992
2,260551 1,93486225 -1,12181311 2,58416329
10 2,375287 1,90617825 -0,75692066 5,2460991
15 5,726829 1,06829275 1,53870129 14,041095
30 6,962603 0,75934925 1,82507395 39,5075125
Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.
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Gréfico 12-3. a) Cinética de adsorcion de (rGO y NC)1; pH9 a 25°C. b) Modelo de pseudo primer

orden. C) Modelo de pseudo segundo orden.
Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.
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Para analizar el modelo de pseudo primer orden la (figura a.), tenemos que, K; es igual a 0,0039
min, g tedrico tiene un valor de 1,2772 mg/g, el cual aplaza en un alto grado el valor de qt
experimental de 1,8785 mg/g, y el coeficiente de determinacion R? es 0,0116, al ser este valor
lejano a 1, nos indica que estos no tienen correlacion y por ende la cinética de adsorcién no se
ajusta al modelo de pseudo primer orden.

Por otro lado, en la figura c. podemos tenemos valores que corresponde al modelo de pseudo
segundo orden, k2 que corresponde al valor de 1,9297 min*y g teérico 1,7010 mg/g, el cual es
similar al valor que se obtuvo experimentalmente, el valor del coeficiente de determinacion R%es
de 0,9967 al ser este valor proximo a uno nos indica que este modelo de cinética de adsorcion
corresponde a el modelo de pseudo segundo orden.

e 40°C

Para el incremento progresivo de adsorciéon de arsénico (qt) de acuerdo avanza el tiempo de

contacto, teniendo una mayor capacidad de adsorcion de 1,9349 mg/g a los 5 minutos

Tabla 14-3. Resultado de tiempo en contacto usado en Experimento 3 pH9 y T40°C

Tiempo min Concentracion en t qt mg/g In (ge-qt) t/qt
mg/L
1 3,829921 1,54251975 0,82741635 0,64828992
2,260551 1,93486225 -1,12181311 2,58416329
10 2,375287 1,90617825 -0,75692066 5,2460991
15 5,726829 1,06829275 1,53870129 14,041095
30 6,962603 0,75934925 1,82507395 39,5075125
Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.
2,5
2
® 15
[o4]
S
2 1
0,5
0
5 10 15 20 25 30 35

tiermpo (min)

60




2 45
40 y =1,3914x - 4,5691

35 R?=0,9589
1 30
— y 25
S 0,5 y =0,0735x - 0,4347 - 20
g R2=0,3836 g 15
=t 0
£
0, 20 30 40 10
-0,5
-1 K
50 10 20 30 40
-1,5 -10
tiempo (min) tiempo (min)

Grafico 13-3. a) Cinética de adsorcién de (rGO y NC) ¢, pH9 a 40°C. b) Modelo de pseudo primer

orden. C) Modelo de pseudo segundo orden.
Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.

Para analizar el modelo de pseudo primer orden la (figura a.), tenemos que, K; es igual a 0,0735
min, ge tedrico tiene un valor de 1,5444 mg/g, el cual aplaza en un alto grado el valor de qt
experimental de 1,9349 mg/g, y el coeficiente de determinacion R? es 0,3836, al ser este valor
lejano a 1, nos indica que estos no tienen correlacion y por ende la cinética de adsorcién no se
ajusta al modelo de pseudo primer orden.

Por otro lado, en la figura c. podemos tenemos valores que corresponde al modelo de pseudo
segundo orden, k2 que corresponde al valor de 0,4237 miny g teérico 0,7187 mg/g, el cual es
similar al valor que se obtuvo experimentalmente, el valor del coeficiente de determinacion R?es
de 0,9589 al ser este valor proximo a uno nos indica que este modelo de cinética de adsorcion

corresponde a el modelo de pseudo segundo orden.

e 60°C

Para el incremento progresivo de adsorcion de arsénico (qt) de acuerdo avanza el tiempo de

contacto, teniendo una mayor capacidad de adsorcion de 1,6902 mg/g a los 1 minutos

Tabla 15-3. Resultado de tiempo en contacto usado en Experimento 3 pH9 y T60°C

Tiempo min Concenr:]rga}ilon ent gt mg/g In (ge-qt) t/qt
1 3,239041 1,69023975 0,43748124 0,59163205
5 5,716812 1,070797 1,53600986 4,66941913
10 7,129931 0,71751725 1,85823576 13,9369472
15 7,701255 0,57468625 1,96382988 26,1011987
30 8,645574 0,3386065 2,11709462 88,5984173

Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.
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Graéfico 14-3. a) Cinética de adsorcién de (rGO y NC) ¢, pH9 a 60°C. b) Modelo de pseudo primer

orden. C) Modelo de pseudo segundo orden.
Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.

Para analizar el modelo de pseudo primer orden la (figura a.), tenemos que, K; es igual a 0,0457
min, ge tedrico tiene un valor de 2,7887 mg/g, el cual aplaza en un alto grado el valor de qt
experimental de 1,6902 mg/g, y el coeficiente de determinacion R? es 0,5802, al ser este valor
lejano a 1, nos indica que estos no tienen correlacion y por ende la cinética de adsorcién no se
ajusta al modelo de pseudo primer orden.

Por otro lado, en la figura c. podemos tenemos valores que corresponde al modelo de pseudo
segundo orden, k, que corresponde al valor de 0,8642 min?y g, teérico 0,3209 mg/g, el cual es
similar al valor que se obtuvo experimentalmente, el valor del coeficiente de determinacion R?es
de 0,9534 al ser este valor proximo a uno nos indica que este modelo de cinética de adsorcion

corresponde a el modelo de pseudo segundo orden.

3.5. Validacion de experimentos

Se realiz6 una validacion de los experimentos realizados con el fin de corroborar los resultados

obtenidos en los tres diferentes experimentos, esta validacion se realizé con una relacion 1:1 de
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(rGO y NC) ¢ y solucién madre de Arsénico, de igual manera se hizo una validacion con rGO y

NC, con unarelacién 1:1, de rGO y NC mas solucién madre de Arsénico, respectivamente.

Para la validacion de (rGO y NC) 1, se us6 20 mg en 20 ml de solucion madre de Arsénico y
béasicamente se usd la misma metodologia aplicada en los experimentos para poder realizar las
lecturas de adsorcion, con el detalle que el volumen de la alicuota principal para la lectura fue de
3 ml. Cabe recalcar que la concentracion de la solucion madre de arsénico es de 10 ppm o 10000
ppb, se expresa en ppb ya que el espectrémetro de adsorcion atomica arroja los valores con la
unidad de ppb.

Tabla 16-3. Concentraciones finales. Experimento de validacion.

Validacion de experimentos pH 1,32
Conc, Corregida Concentraglon
#muestra il Tl calculada final
(ppm)
As 25°C-
MM 5521,332 5,521332
As 25°C-5 4690,763 4,690763
As 25°C-15 8066,913 8,066913
As 25°C-30 5297,032 5,297032 10
As 25°C-60 6712,442 6,712442
As 25°C-80 8672,475 8,672475
As 25°C-
120 9661,819 9,661819

Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.

De acuerdo a los resultados expresados en la tabla podemos analizar que el comportamiento
adsortivo es favorable en el tiempo de contacto de 15, 30 y 60 minutos y a partir de ese tiempo de

contacto existe desorcién del metal pesado.

La validacion de rGO se realiz6 con una relacion 1:1; 100ml de solucién madre de Arsénico y
100mg de rGO, y se tomo de alicuota principal para cada lectura 5 ml y se procedi6 a realizar la
misma metodologia de diluciones, la concentracion de la solucion madre de arsénico es de 10

ppm o 1000 ppb.
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Tabla 17-3. Concentraciones finales. Validacion de rGO

Validacion de experimentos pH 1,32
Conc, Corregida Concentrac?lon
#muestra Tl (e calculada final
(ppm)
rGO 25°C-
MM 8326,45 8,32645
rGO 25°C-5 1398,137 1,398137
rGO 25°C-15 1287,657 1,287657
rGO 25°C-30 1633,975 1,633975 10
rGO 25°C-60 1566,789 1,566789
rGO 25°C-80 2083,026 2,083026
rGO 25°C-
120 9264,787 9,264787

Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.

Se puede deducir que con el rGO existe actividad adsortiva ya que partiendo de la primera

concentracion se vuelve constante hasta los 60 minutos, en adelante tiene una subida en la

concentracién y esta indica que existe desorcion en estos tiempos de contacto que son de 80y 120

minutos. Entonces se entiende que existe adsorcion, en una solucién de arsénico mas rGO hasta

el tiempo de 60 minutos. Cabe recalcar que la cantidad que adsorbe es muy minima.

De la misma forma se realizé la validacién de NC, La con una relacion 1:1; 100ml de solucion

madre de Arsénico y 100mg de NC, y se tomd de alicuota principal para cada lectura 5 ml y se

procedio a realizar la misma metodologia de diluciones, la concentracion de la solucion madre de

arsénico es de 10 ppm o 1000 ppb.

Tabla 18-3. Concentraciones finales. VValidacion de NC

Validacion de experimentos pH 1,32
Conc, Concentracion
#muestra Corregida calculada final
inicial (ppb) (ppm)
NC 25°C-MM 9878,979 9,878979
NC 25°C-5 1630,006 1,630006
NC 25°C-15 14701,317 1,4701317
NC 25°C-30 9985,563 9,985563 10

NC 25°C-60 1085,995 1,085995
NC 25°C-80 15603,227 1,5603227
NC 25°C-120 1006,812 1,006812

Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.

Para el caso de la validacion de la NC, deducimos que existe adsorcion en los tiempos de 5 a 15

minutos, se observa que a los 30 minutos tenemos una desorcién de arsénico y vuelve a adsorber

a partir de los 60 minutos de tiempo de contacto con el adsorbente.
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3.6. Porcentaje adsorbido

Tabla 19-3. Porcentajes de arsénico adsorbidos

Experimento 1 pH5

Factores
., Tiempo Promedio Porcentaje
Concentracion .,

Temperatura de concentracion de As

madre As .
(PpM) °C contacto calculada adsorbido

PP min final (ppm) %

1 2,451008 75,48992
5| 3,0715655 69,284345
25 10| 2,8754165 71,245835

15| 3,1728525 68,271475
30| 4,4074795 55,925205
1| 4,8280915 51,719085
5,4079935 45,920065
10 40 10| 5,7118115 42,881885
15| 3,5304335 64,695665
30| 3,8494315 61,505685
1| 4,1009555 58,990445
2,2385265 77,614735
60 10| 3,2947785 67,052215
15| 4,0264075 59,735925
30| 8,8167865 FALSO

Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.

En latabla 19-3, se observa los porcentajes de arsénico adsorbidos a pH5, donde se puede deducir
que los porcentajes mas altos de adsorcion son en la temperatura de 25°C a 1 minuto de tiempo
de contacto con el adsorbente y a temperatura de 60°C a 5 minutos de tiempo de contacto con el

adsorbente, siendo asi los porcentajes de 75,48992% y 77,614735% respectivamente.

Tabla 20-3. Porcentajes de arsénico adsorbidos

Experimento 2 pH7
Factores
., Tiempo Promedio Porcentaje
Concentracion .,
Temperatura de concentracion de As
madre As .
(ppm) °C contacto calculada adsorbido
PP min final (ppm) %
1| 3,7111815 62,888185
2,7095895 72,904105
25 10| 2,9221655 70,778345
10 15| 2,9197065 70,802935
30 3,73444 62,6556
1| 3,5667415 64,332585
40 5| 4,5069585 54,930415
10| 2,5534685 74,465315
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15| 2,4318855 75,681145
30| 3,952152 60,47848
1| 4,5702755 54,297245
2,6103855 73,896145

60 10| 2,6293335 73,706665
15| 3,285417 67,14583
30| 3,015074 69,84926

Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.

En latabla 20-3, se observa los porcentajes de arsénico adsorbidos a pH 7, donde se puede deducir
que los porcentajes mas altos de adsorcion son en la temperatura de 40°C a 15 minutos y 10
minutos de tiempo de contacto con el adsorbente, siendo asi los porcentajes de 75,681145% y
74,465315% respectivamente.

Tabla 21-3. Porcentajes de arsénico adsorbidos

Experimento 3 pH9
Factores
Concentracion Temperatura Tiempo de Promedlc_), Porcentaje de As
madre As (ppm) °C contacto min concent_raaon adsorbido %
calculada final (ppm)
1 3,2296835 67,703165
3,243257 67,56743
25 10 2,953649 70,46351
15 2,486137 75,13863
30 3,2404415 67,595585
1 3,8299155 61,700845
2,2605495 77,394505
10 40 10 2,3752815 76,247185
15 5,726823 42,73177
30 6,9626015 30,373985
1 3,2390305 67,609695
5,7168065 42,831935
60 10 7,1299255 28,700745
15 7,701243 22,98757
30 8,6455685 13,544315

Realizado por: Salazar. Evelyn, 2022.

En latabla 21-3, se observa los porcentajes de arsénico adsorbidos a pH 9, donde se puede deducir
que los porcentajes més altos de adsorcion son en la temperatura de 40°C a 5 y 10 minutos de
tiempo de contacto con el adsorbente, siendo asi los porcentajes de 77,394505% y 76,247185%

respectivamente.

Finalmente, se puede concluir que al funcionalizar (rGO y NC) ;¢ se obtiene un aceptable
porcentaje de adsorcidn cuando se estudia la cinética, teniendo como resultados 6ptimos para cada
experimento los siguientes porcentajes: para el experimento 1 pH5 a la temperatura de 25°C

tenemos que a 1 minuto de tiempo de contacto con el 75,48992% de arsénico adsorbido, y a la
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temperatura de 60°C en un tiempo de contacto de 5 minutos con el 77,614735%; para el
experimento 2 pH7 a la temperatura de 40°C tiene un porcentaje de arsénico adsorbido de
75,681145% en un tiempo de contacto de 15 minutos, y a los 10 minutos de tiempo de contacto
con el adsorbente tiene un porcentaje de arsénico adsorbido de 74,465315% por Gltimo para el
experimento 3 pH9 tiene resultados de porcentaje favorables bajo la temperatura de 40°C en dos
tiempos de contacto diferentes de 5 y 10 minutos, siendo los porcentajes de 77,394505% vy
76,247185%, respectivamente. Los porcentajes expuestos para cada experimento se acogen al
modelo de cinética de adsorcidn de pseudo segundo orden.
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CONCLUSIONES

Mediante este trabajo de investigacion, se evalud la actividad adsortiva del rGO y la NC. Al usar
125 mg de 6xido de grafeno reducido y 125 mg de nanocelulosa y llevarlas a un proceso de
funcionalizacion, dando como resultado que estos nanomateriales funcionalizados son aptos
como adsorbentes, sin embargo, el rGO presenta mejores propiedades adsortivas de Arsénico en
comparacion con la Nanocelulosa que no cumple con buenas propiedades adsortivas.

Se caracterizo el (NC y rGO) : mediante pruebas de microscopia Optica y SEM, con el fin de
analizar su estructura morfolGgica, en las cuales se llega a deducir que este nanomaterial al ser
observado mediante un microscopio Optico con un lente objetivo de 100X, es muy dificil de
observar de una manera detallada y simple ya que son nanoparticulas, y el microscopio 6ptico
observa microparticulas, sin embargo se realiz6 la prueba de caracterizacion éptica dando como
resultado una pequefia mancha negra amorfa, al realizar una prueba de caracterizacion SEM,
podemos observar su estructura morfol6gica adecuadamente ya que este tipo de microscopia es
apta para nanoparticulas, estas tienen una forma de ldminas con unos filamentos notorios, el
color negro es caracteristico del éxido de grafeno reducido ya que es un derivado del grafeno y
este a su vez del carbono. Se realizaron pruebas de caracterizacién en FTIR, teniendo 2 picos
caracteristicos que sobresalen los cuales son de 3347.82 cm™ perteneciendo este a grupos OH,
el cual indica que el enlace C-OH aun esta presente pero en una proporcion baja, otro pico que
sobresale es de 1025.94 cm™* este esta directamente asociado con la nanocelulosa ya que esta
también tiene un pico significativo que es de 1022.09 cmy pertenecen al grupo funcional del
éter glucosidico, sin embargo se puede deducir que existe estructuras aromaticas C=C dentro de
este rango, las cuales son pertenecientes al oxido de grafeno reducido.

Se evalud la actividad adsortiva mediante el espectrémetro de adsorcion atémica, y para la
modificacion de parametros de temperatura agitacion y volumen, se realiz6 tiempo de contacto
entre la muestra funcionalizada y una soluciéon madre con una concentracion de 10 ppm. Dando
resultados positivos, ya que existe un comportamiento de actividad adsortiva, a pesar de tener
resultados irregulares, sin embargo, para realizar una validacion de estos resultados se realiz6 3
experimentos mas con el detalle que fueron realizadas con (rGO y NC) ; rGO y NC,
respectivamente, evidenciando que cada material tiene capacidad adsortiva en tiempos de
contacto especificos.

Se estudi6 la cinética de adsorcion, obteniendo valores teéricos (ge), experimentales (qt) y R?
este valor acercandose a 1 deducimos que de esta manera son modelos de pseudo segundo orden.
Para el estudio y andlisis del porcentaje de adsorcion de arsénico se realizd el célculo
correspondiente, por la razon que en esta investigacion se obtuvo actividad adsortiva por parte

de los nanomateriales utilizados como adsorbentes.



RECOMENDACIONES

Para poder tener otro tipo de resultados, se puede realizar nuevas nanocelulosas pero realizadas
con diferentes experimentos, ya que en esta investigacion se trabajo a la nanocelulosa con el
experimento 5, quedando por estudiar 4 experimentos mas, tal como en bibliografia se expone,
siempre teniendo controladas las temperaturas a las cuales se va a secar las muestras en cada paso
del proceso, ya que la metodologia trabaja con temperaturas exactas para cada experimento.
Utilizar diferentes pesos de cada nanomaterial para su funcionalizacién para posteriormente
estudiar la actividad adsortiva que asi puedan

Se puede considerar a esta tesis como una tesis madre o inicial, con el fin de que a partir de esta,
se puedan realizar diferentes experimentos con distintos pesos de muestra del nanomaterial
funcionalizado para la muestra madre, asi como también se veria necesario variar todos los
parametros como: temperatura, concentracion, tiempo, volumen y si es el caso pH, para
posteriormente funcionalizarlo, realizar todos los experimentos necesarios y corroborar si existe
0 Nno en estos actividad adsortiva.

Una vez obtenidos los procesos de reaccion y son de pseudo segundo orden, se recomienda
ampliar la informacion mediante la elaboracion del modelo de isotermas de adsorcién de

Langmuir y Freundlich, para analizar y estudiar a que modelo se ajusta la investigacion.
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ANEXOS
ANEXO A: REPORTE DE ADSORCION DE (rGO + NC)f (1)

Thermo e
SCIENTIFIC 2 =32
Nombre Operador: Lab. Invesagacioa Fecha Informe: 16722022
01-M4:37
Fichero Rezult - C\SOLAARM DATAARSENICO'EVELYN.SLR
Parametros Genersles
Metodo: METODO ARSENICO Operador- Lab. Isvestigacioa  Modo Instrum : Vaper
Automuestr - Ningen Diuaén: Nizguna
Usar SFI1: No
Registro trazabilidad mecodo

16/2/2022 01:07:07 Lab. Isvestigacien: DESKTOP-ASSLSKS
Registro creado
Detalle: de muestra modificados
Secuecia tares modificada
(Modo Instrum - Liama) cambiado s (Vapor)
(Elemesto: ) cambiado s (As)
(Lozg. enda: 0.0) cambiado 2 (193.7)
(Resdija: 1.0um) cambiade a (0.5um)
(Corriente lamp.: §) cambiade 2 (75)
( Tiempo Medida: 1.0) cambiado a (4.0)
(Correccicn Fondo: Apagade) cambiado s (D2)
(Re-muestras: 3) cambisdo a (1)
(Re-muestras: Extandar) cambisdo a (Rapido)
(Medir Pico Dezde: 0.00 1.00) cambiado = (0.00 £.00)
(Flujo Combust : 1.0) cambisdo a (0.9)
(T Horme: 0) cambiade a (900)
(Kit Vapor- VP90) cambiade 2 (VP100)
(Velocidad bomba: 400) cambiade 2 (40)
( Tiempo Lavar- 1.0) cambiado 2 (4.9)
(Modo Calibrac.: Apagado) cambiado s (Normal)
(Ajuste Limeal Curva Segmestada) cambiado 2 (Limear)



(Numero de estandars: 0) cambiade 2 (4)
(Eztandarl 0.0000) cambiado 2 (3.0000)
(Eztandsr? 0.0000) cambaado a (16.0000)
(Eztandsar3 0.0000) cambiado a (32.0000)
(Eztandsard 0.0000) cambiado a (40.0000)
(Umdade: Comcentrac: ) cambiado a (ugL)
(Ajuste Acepeable: 0.995) cambiado  (0.990)
(Lemute: Excezo Curvarura: 50) cambiado a (40)
(Umdade: Escala ) cambiado a (ug'L)

(Eztandsar Maescro 100.0000) cambrado 2 (50.0000)

Detallez Analex:
Nombre Analiziz- Anale: 1 1622022 Ezpecrrom : iCE 3000 AA0S1T030M v1.30
Nombre Operador: Lab. Inve:ngacoa
Rezultado: Test OQ Acreal: No dzpoumible Rezultado: Text PQ Actual No dizpomible
Informacen lamp.
Elemento( mA
z) o’ de Sene Horm
As na a'a
Horz: lamp. Deuterio: 112.90
Detalle: Mueztra
Maza
Nomunal:1.0000
Relac.

N ID Muezers Maza Muestra Dilzcioa
E:tacon Dato: SOLAAR V11.09 pagl-

Rezultado:



SOLAAR AA Report

Nombre Operader: Lab. Invesagacion Fecha Informe: 162/2022
01:34:37

Fichero Result - C:\SOLAARM DATAARSENICOEVELYN.SLR
Registro de trazabaidad Asalizic
16272022 01:07:07 Lab. Investigacion: DESKTOP-ASSLSKS
Registro creade
16272022 01:54:09 Lab. Investigacien: DESKTOPASSLSKS
Error MD147 - Actividad abortads masuslmente por o usmario.

Resumen Resultade: Tezt 0Q
Advertencia: Rezultado: OQ no dizpomsble:.

Parametro: Espectrom. - A:

Modo
Elemeato: A Medida Absorbancia
Long. onda-193 Tam Rendija: Sam Corriente lamp.:75%
Optimizar Parkmetros

Correcatn Fondo:D2 Alts Resolucion:Apagade  Espectrém.: No
Tpo Sedlal: Contnue Re-mue:oraz:Rapido N de Re-muestras:1
ﬁqowlhg Modo Rechazo Datez:No

Usar Test RSD: No
Parametro: Vapor - As
Modo Vapor: Calestamiento Llams  Flujo Combustible Acetilene: 0.9L'min  Kit Vapor: VP100
Compartimento Muestra: Mazo izq
Velocidad Flujo Gas Soperte: 20mL/min ~ Velocidad bomba: 8

Parametro: muestres - As

Muestreo: Nmnguza

Parametres Calibrac. - As
Modo Calibrac.: Normal Ajuste Lineal: Linear Usar Calibr. Almacenada: No
Unidade: Concentrac:pgL Unidade: Escala:pgL Factor Escala: 1.0000

Accibe Fallida : Sedializar y

Ajuste Aceptable: 0.990 Re-excalar Limate: 10.0% contiauar
Extandar Maestro
50.0000
Estandarl $ (0 Estandard 32.0000
Estandar) 16.0000 Estandard 40.0000

Registro de trazabilidad Elemento - A:



No cambao: registr. Para este elemento

ID Muestra

A: Blanco

A: Fxtandar ]l
As ISMINTTOS
As JOMINTTOS
A: SOMINTTOS
16

Rezult Dizolucies - As

-0.000
0.082
0231
0248
264

Comc.

ueL
0.0000
8.0000
aesnv
82U
39.2182 CU

Conc.
Corregida
we'L

18961070C
14101470
1960 905 CT



Thermo

SCIENTIFIC

Nombre Operador Lab. Invesaigacion
05-08:12

Fichero Resulr C: SOLAARM DATAARSENICO EVELYN SLR

Parsmetro: Generale:
Mesndo METODO ARSENICO

Auwomuesy Neagin

Lsar S0 No

Operador Lab. Imestigacica Mod
Instrum Vapar

[Xlcion. Nonguma
Regiztro trazabibidad meétodo

2482021 10.36:26 Lab. Ivestigacicn: DESKTOP-

awado

10112021 122416 Lab. Inwstigacicn: DESKTOP-0SSLSKS
(As Apaste Linsal: Cuna Segmentadh) caznibeado a

mear) 0832022 03:37:26 Lab.
-
Secuscia tree modificads
(As Figo Compbust.: 1.0) camshiado a
(0.8) (As Nexoaro de estandars: )
cazobiado 2 (4)(As Estaadar] 5.0000)
cazsbaado 2 (8.0000)
(As Estandar2 10 0000) caobiado 2 (16
(As Estandar3 20.0000) camshiado 2
2.0000) (As Agusts Acspaable: 0.997)
cazsbaado 2 (0.990)
Detalle: Analizic
Nombre Analtsis Ansizas | 0832022
Nomhre Operador Lab. Enestigacica

Resulados Test (X) Acnal. Ne disponible

Hemeator:)
As

Horas lawp [Newserio

0000)

Kspecmém iCE 3000 AA05170304v1 30

Resubtados Test P Acual No dspoadble

Informacien Lamp.
0" de Sene mA Horas
12 na

1254 Detalle: Muesera



SOLAAR AA Report

Noméee Oparedor Lad lnvessgacite
Frcbhoe fenalt.  CSLAARMOATAARSNCOEVILYN S0

Focha informme 00 V002 04 0% 12

Maza
N ID Muestra Nomanal: 1 0000 Relac. Dilucion

Maza Muesora
1 PHI-25-1 1.0000 10.0000
2 PHS-25-3 1.0000 2500000
3 PHI-25-1 1.0000 2500000
- PHI-25-10 1.0000 250.0000
b PHI-25-15 1.0000 125.0000
6 PH3-25-30 1.0000 125.0000
7 PHI-40-1 1.0000 25.0000
$ PHI-<0-7 1.0000 2500000
9 PHI-<0-10 1.0000 250.0000
10 PH-40-15 1.0000 2500000
11 PHI-20-30 1.0000 250.0000
12 PHI-60-1 1.0000 2500000
13 PHI-60-5 1.0000 2500000
4 PHS-60-10 1.0000 2%0.0000
13 PHI-60-15 1.0000 2500000
16 PHI-60-30 1.0000 250.0000

7 PHT-25-1 1.0000 2500000
18 PHT-25-5 1.0000 2%0.0000
19 PHT-25-10 1.0000 2500000
pot) PHT-25-15 1.0000 2300000
2 PHT-25-30 1.0000 2500000
2 PHT-40-1 1.0000 250.0000
3 PHT-40-7 1.0000 2500000
Detalles Muestra

Maza
N ID Muestra Nomanal: 1 0000 Relac.

Maza Muesera Diluaca
24 PHT-20-10 1.0000 250 0000
25 PH7-40-15 1.0000 2500000
26 PHT-20-30 1.0000 2500000
b4 PHT-60-1 1.0000 250.0000
3 PH-T-80-5 1.0000 2%0.0000
» PHT-60-10 1.0000 2500000
0 PHT-60-15 1.0000 2500000
3 PHT-60-30 1.0000 2500000
32 PHS-25-1 1.0000 2500000
33 PHS-25-5 1.0000 2500000
4 PHS-25-10 1.0000 2300000
3 PHS-25-15 1.0000 2500000
3§ PHS-25-30 1.0000 2500000
37 PHS-20-1 1.0000 2500000
8 PHS-20-5 1.0000 2500000
39 PHS-20-10 1.0000 2500000
+ PHE-T&-15 1.0000 2%0.0000
4l PH-8-40-30 1.0000 2500000
42 PHS-60-1 1.0000 250.0000
43 PHS-60-5 1.0000 2%0.0000
“ PHS-60-10 1.0000 2500000
4° PHS-60-15 1.0000 250.0000
4 PHS-60-30 1.0000 250.0000

7 PHS-60-30 1.0000 250 0000

Estacién Datos SOLAAR VILOS piy 2 - Mesulados



SOLAAR AA Report Focha informe OR V2208 08 12

1.0000 250.0000
gzmm“m'm" 1.0000 250.0000

50 ESTANDAR 1.0000 1.0000
51 ID Muestra 51 1.0000 1.0000
52 ID Muestra 2 1.0000 1.0000
53 ID Muestra 53 1.0000 1.0000
- ID Muostra 34 1.0000 1.0000
b3 ID Maestra 55 1.0000 1.0000
36 ID Muostra 56 1.0000 1.0000
57 ID Muostra 57 1.0000 1.0000
58 ID Muestra 58 1.0000 1.0000
» ID Muestra 39 1.0000 1.0000
] ID Muesta &0 1.0000 1.0000
de trazabalidad Anali-a:
08732022 03:37:26 Lab. Inwestigacicn: DESKTOP-
asado

087372022 05:07:30 Lab. Investigaciea: DESETOP-0SSLSKS
Error MD147 - Actividad abortads manualmeats por ol usuano.

Rezumen Rezultade: Tezt OQ

ia: Resulnados OQ 20
dzsponibles. Parametro: Espectrom. - As
Elemento As Modo
Medida Absarbamcia
Long onda 193 Tom Rendja 0.5am Carriense idmp - 75%
Carreccitm Fondo: D2 Al Resolucién: Apagado Opeinizar Pardwerros
Especrrdm No
Tipo Sefal Continuo Re-muesras. Rapado N*de Re-wuestras:1
Tiewspo Medida 4 Oig Mado Rechazo Daws Ne

Lsar Test RSD - No



SOLAAR AA Report

Nombew Cpmrpcior L8 byesm gacian

FESTE cla RAR"

Ceeparnmers Musre bano i

e e
[ dhi dcerfena: 0BL/min Kk Fapor: VPLID

Velocidad Fligo s Saporte: 300mLimin Felocidad bomba 40

Parimeire: mmesires - As

P inforros DROVRD2 04 40 11

una Parimerros Calibrac, - Az

Mo Cizlibea - Mormal Ajste Linea! Lingar Ear Caltbe. Almacemade Mo

Lnidades Concentrac pgl {intdades Exoale pg. Facror Ercala 1 0000

At dveprable 0990 He-rontar Limive: 10.0% Acclim Fallida - Seflalivary contimear

Esndnadar Loerma: 50,0000

Estindar] £ 0000 Erimdarl 320000

Estindar? 160000 Ertmdard 40,0000

Resistre de razabdidad Flemento - Az
No cambios ragis. para sk slamenin
Eesule Dhisolwcios - As
Iy Mluira Sl Esl Comc Cont. Carregih
Al L8 =l rp'l

3 Eam [ifLT (el i}
Az Etdndar (ucr¥ OG0
As Etdnedar £ [IFITH A 1]
A3 Faizndar & [i]ie Erde i}
Az Exidnclar4 (i} 05000
A FEEEL) (el fLiTs 13T
g PR [ifiL4 i A TN
A PR [IFTL | 431014
A FEE 20 (¥ 1L.8n? BHELn
A FHE-204 i L ] 5ITHRS
Az FHE MW .10% 18 34060 S4{T 18
g PR 0ai% Theiad SRR (R}
Az P ¥ H A 4T e
Az FEEE-10 [iTip] pel 2] FF1LEID
A P14 [IFiTL FFRE ] B L)
As FHE- 45 159978 hRa a2
A PR IFILT B 44t R
i PHE-GL [ifira3 £ prs i)
Az FHE-S8-10 (043 PR i T
Az FEEag-8 IFILT . (B4 e
s FEE-S-E (.108 183878 BRI T2
g PR (047 14 e} hiLaed
Ay FET-ELE [IFTLLS poEiRY T S0
Aa FEHL25-10 [ifiL ] I0RET s ol
Ax FHL204 [iFTL4) IlATRD 0TS
As FEL 2L 0¥ T Lpp i
i T | (4% .25 EE SR
Az FET [IFiL i Teri ] 44K RS
A PRI L] Wi 2541 2N
s FET4-13 [ifiL]] e ] 24E1LEN
g P [ifiL sl L% 5 AR
A P OEY b %] | 49M B
g FEH-T-LA [ifiLT] e eat B0
Az FHTLA8-10 (4 AT b AT
Ax FELAg-18 [Tt i i e
s FEHLA-H0 [ifiL4 ] Frde ik AL

Estacidn Cues SOLAAR V1LOE el A - BesiRedn s



SOLAAR AA Report

Plomiber Cparwice Dan L e gt

Fichan Sl TS0 AKEMTIN TA A RSN CCREYEL YRR

Besult. Tizoluciin - As

Fochia informos TV 05 4 11

I Msemira Sl Busd Canc. Come. Cornogals
Al “ ml. ml.

AP (T 12 1100 Ea
A [PEICEL (T 125781 1248 341
A PR IR 11L&l LA ]
AnPEHREAE ikl i 14141
A P [N Pl k] 130447
AP 0 15310 SRE
Acn PEH S [ i s ) - SILLT
A LD (TiL) b5 | 1478 3
AnFHTH-LE [T il if] §TI R
A -0 [ TR e
A PR (T it 12041
Acn PEHEE-S [T k] §TIaKLL
Ao PRI (LEE i A0 Tizhisn
A PEHER-1S (R ik IL ] T 258
JAon PR (10 vl i A4
AnEETANDAR (i TN 18T
FECHADE 1708 2021
PEESENTACION

Estacidn Dafca SOLAAR W1 L0 i A - Mo
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