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RESUMEN

Muchos cuerpos de aguas a nivel mundial muestran un nivel critico de toxicidad debido a
la presencia de metales pesados disueltos, entre los cuales destacan el hierro (Fe), plomo (Pb)
y cadmio (Cd). Los metales pesados provocan efectos negativos a la salud de los seres
humanos que consumen estas aguas; debido a ello, la contaminacion de cuerpos de agua por
metales pesados es una de las razones principales que exige la implementacion de nuevas
estrategias para la remocion de estos contaminantes, mediante técnicas y materiales
amigables con el medio ambiente. Por lo anterior, el objetivo de este trabajo fue estudiar la
capacidad de adsorcidn de iones metalicos de Fe(lll) presentes en aguas sintéticas mediante
harina de nopal (H.N.) Opuntia ficus-indica (L.) Mill. de la variedad de Milpa alta. El proceso
se adsorcion de Fe(l1) disuelto en agua a partir de H.N. se llevo a cabo usando el método de
jarras y se evaluaron parametros como concentracion de H.N, concentracion inicial de Fe(l11)
en el agua, tiempo de contacto y tamafio de particula de la H.N. Esta se analiz6 mediante
quimico proximal, espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier (FTIR) para
identificar los principales grupos funcionales, microscopia dptica y electronica de barrido para
determinar el tamafio de particula. Los experimentos de adsorcion de Fe(l11) se hicieron a un
pH de 4.3, el cual se determind mediante andlisis de potencial Z. Los resultados de adsorcién
mostraron porcentajes de remocidon superiores al 99% para todas las concentraciones iniciales
de Fe(lll) estudiadas con tiempos de contacto de 60 min, éste resultado fue atribuido a los
grupos funcionales como hidroxilo, carbonilo, carboxilo, entre otros y a las cavidades fisicas
presentes en la H.N. También se observé un efecto del tamafio de particula de la H.N. en el
porcentaje de remocion para tiempos de contacto menores a 10 min. Los resultados
experimentales del proceso de adsorcion se ajustaron para ambos modelos matematicos de
isotermas de adsorcion de Langmuir y de Freundlich, asi como para modelos cinéticos de
pseudo primer y segundo orden; sin embargo las constantes de afinidad fueron mayores para
Freundlich y de pseudo segundo orden, por lo cual el fenémeno de bioadsorcion de Fe(lll) en
sistemas H.N.—Fe(lll) se debe al fendmeno de multicapa y mecanismos de quimisorcion,
sugiriendo una complejidad y gran cantidad altamente biodisponible de los sitios activos

responsables del intercambio ionio.
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ABSTRACT

Many water bodies worldwide show a critical level of toxicity due to the presence of dissolved
heavy metals, among which iron (Fe), lead (Pb) and cadmium (Cd) stand out. Heavy metals
cause negative effects on the health of humans who consume these waters; therefore, the
contamination of water bodies by heavy metals is one of the main reasons that requires the
implementation of new strategies for the removal of these pollutants, using environmentally
friendly techniques and materials. Therefore, the objective of this work was to study the
adsorption capacity of Fe(lll) metal ions present in synthetic waters by means of Opuntia
ficus-indica (L.) Mill. cactus flour (H.N.) of the Milpa alta variety. The adsorption process of
dissolved Fe(I1l) in water from N.H. was carried out using the jar method and parameters such
as concentration of N.H., initial concentration of Fe(lll) in water, contact time and particle
size of N.H. were evaluated. N.H. was analyzed by proximate chemistry, Fourier transform
infrared spectroscopy (FTIR) to identify the main functional groups, optical and scanning
electron microscopy to determine the particle size. The Fe(lll) adsorption experiments were
performed at pH 4.3, which was determined by Z-potential analysis. The adsorption results
showed removal percentages higher than 99% for all the initial concentrations of Fe(lll)
studied with contact times of 60 min, this result was attributed to the functional groups such
as hydroxyl, carbonyl, carboxyl, among others, and to the physical cavities present in the N.H.
An effect of the particle size of the N.H. on the removal percentage was also observed for
contact times of less than 10 min. The experimental results of the adsorption process were
adjusted for both mathematical models of Langmuir and Freundlich adsorption isotherms, as
well as for pseudo first and second order kinetic models; However, the affinity constants were
higher by Freundlich and also by pseudo second order, for which the phenomenon of Fe (I11)
bioadsorption in HN—Fe (111) systems is due to the multilayer phenomenon and chemisorption
mechanisms, suggesting that the active sites responsible for ion exchange comprise

complexity and high availability.
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1 INTRODUCCION

El nopal es una planta de gran interés comercial en México, su principal comercializacion
esta dirigida al consumo humano y forraje de ganado bovino. También éste ha sido aplicado
en la industria alimentaria y farmacéutica. Ademas, el nopal resulta ser un agente alternativo
en la retencidn y separacion de particulas en procesos de coagulacién-floculacion para el
tratamiento de aguas residuales (Barka y col., 2013a; Contreras y col., 2015; Karanja y col.,
2017; Deshmukh y Hedaoo, 2019). Varios investigadores han estudiado la harina de nopal
(Nharingo y col., 2015; Lopez y Maldonado, 2017; Rajib y col., 2018) y el mucilago del
nopal (Fox, 2011; Olivero y col., 2013; Bouatay y Mhenni, 2014) como agentes en la
remocién de contaminantes y particulas suspendidas en aguas sintéticas y superficiales.
Muchas de éstas se han enfocado al estudio de la capacidad que poseen estos materiales en
la separacion o secuestro de coloides, elementos o particulas toxicas, iones metalicos y
materia organica.

Por otro lado, los principales factores que determinan la capacidad que tiene la harina de
nopal (H.N.) en los procesos de remocién o bioadsorcion de iones metalicos son: el pH, la
concentracion inicial del contaminante, el tamafio de particula y la concentraciéon de
aplicacion del biosorbente, tiempo de contacto y la temperatura de trabajo (Miller y col.,
2008; Nharingo y col., 2015; Nandini, y Sheba, 2016; Karanja y col., 2017; Deshmukh y
Hedaoo, 2019). La competitividad de la H.N. y sus derivados como agentes de bioadsorcion
en comparacion con otros agentes quimicos convencionales, radica fundamentalmente en su
bajo costo y gran efectividad. Ademas de que su uso no representa riesgos a la salud ni al
medio ambiente (Miller y col., 2008; Contreras y col., 2015; Nharingo y Moyo, 2016; Ben
Rebah y Siddeeg, 2017; Deshmukh y Hedaoo, 2018).

Por otra parte, el hierro representa el cuarto elemento méas abundante de la corteza terrestre
y se encuentra principalmente en minerales, mantos freaticos y de manera bioldgica en la
sangre (Hem y Cropper, 1962; Pifia y col., 2003; Corrales y col., 2016). En este sentido, en
la dieta alimentaria se considera como un micronutriente importante, ya que algunos
compuestos de hierro tienen diferentes caracteristicas quimicas y propiedades que establecen
la biodisponibilidad para el organismo que lo consume (Instituto Internacional de Ciencias
de la Vida [ILSE], 2002).
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Las aguas sintéticas se consideran a las soluciones preparadas de concentracion definida
de cualquier compuesto o elemento de interés, simulando condiciones hipotéticas de presunta
contaminacion con fines de analisis experimental en sistemas batch para la remocion de
compuestos.

Por lo descrito anteriormente, en este trabajo se investigo la capacidad de biosorcion de
Fe(I1l) mediante harina de nopal Opuntia ficus-indica (L.) Mill. de la variedad de “Milpa
alta”. Para ello la H.N. se pulverizo y tamizé para obtener dos tamafios de particula, a saber:
particulas entre 150 - 50 um y menores a 50 um. Después se caracterizaron algunas de las
propiedades fisicoquimicas de la H.N. por medio de analisis quimico proximal,
espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier (FTIR) y microscopia electronica de
barrido con un detector de energias dispersivas (SEM-EDX). Se evaluaron diferentes
condiciones fisicoquimicas para observar el efecto sobre la capacidad de remocién de la H.N.
a través de estudios cinéticos y de biosorcién de Fe(lll), éstos se realizaron in situ usando el
método de jarras, para ello se utilizaron soluciones de sales férricas de Fe(NOsz)z * 9H20.
Posterior a la biosorcion, se cuantificd el porcentaje de remocion (%Re) y la capacidad de
bioadsorcion (Cq) de los iones metalicos de hierro mediante la H.N.

De los resultados obtenidos de los estudios electrocinéticos se determind un pH
experimental de 4.3 para obtener un proceso de coagulacidn-floculacion en el sistema H.N.—
Fe(I1). Ademas, se observd que, para una temperatura de 25 °C de experimentacién, 120
rpm de velocidad de agitacion y 60 min de tiempo de contacto, se obtuvieron valores de Re
superiores al 99%, para una concentracion inicial de Fe(l11) elemental de 150 mgL™? y una
concentracion de H.N. de 100 mg-L™%. También se obtuvieron diferencias significativas entre
el efecto del tamafio de particula de la H.N. aplicada; el tamafio de particula < 50 pum
incremento hasta en 1% a una concentracion minima de 25 mgL™* de aplicacion. Los
parametros cinéticos y de capacidad de bioadsorcion fueron determinados usando modelos
de pseudo primer orden y pseudo segundo orden, asi como de Langmuir y Freundlich,
respectivamente, para la remocion de Fe(l11) a partir de H. N.
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2 ANTECEDENTES
2.1 El nopal

El nopal corresponde al género Opuntia de la familia de las cactaceas (grupo vegetal
taxondémicamente complejo), con alrededor de 190 especies nativas reportadas en América,
de las cuales 83 de éstas son endémicas de México, en donde se encuentra una gran cantidad
de cultivares y multiples nombres comunes otorgados a la planta del nopal (Bravo 1978;
Guzman y col., 2003). En la actualidad, el nopal es una planta muy diversificada en varias
partes del mundo en dénde se ha podido aclimatar y naturalizar (Kiesling, 1998). Existen
algunas caracteristicas principales para el diagndstico de la especie Opuntia ficus-indica,
como la ausencia parcial de espinas, entre otras caracteristicas fisicas de los cladodios, frutos
y semillas. La hibridacion, entre otros factores ambientales que han ocurrido a través de la
historia de la especie Opuntia ficus-indica, han dificultado establecer las relaciones
sistematicas de dicha especie por los cuales se generaron nuevos fenotipos (Reyes y col.,
2005; Majure y col., 2012).

2.1.1 El nopal en la industria

De acuerdo con la FAO (2006), el nopal es utilizado como un recurso natural de gran
importancia para la agroecondémica de los paises que lo producen. La produccion agricola
principal consiste en la obtencion de cladodios (hojas/nopales), tunas (frutos) y flores
exoticas (productos ornamentales); asi como en la elaboracion de subproductos obtenidos a
partir de su actividad industrializada, por ejemplo, la fibra de nopal, la pulpa, las harinas, los
deshidratados, las bebidas alcohdlicas y no alcohdlicas, las fibras dietéticas alimentarias,
entre otros. Actualmente en el mundo se reportan hasta mas de 300 productos derivados del
nopal, como nopales en escabeche, frituras de nopal, mermeladas, tortillas con nopal,
grageas, capsulas, pulpas y concentrados para jugos, productos de tocador como champus y
cremas, colorantes, fertilizantes, biopeliculas y para la medicina tradicional (FAO, 2006).

En México, la especie Opuntia ficus-indica representa un producto hortofruticola de gran
interés y valor comercial. En el afio 2017 se produjo en el pais alrededor de 1,742,013.39 kg

de nopal, nombrado cominmente como nopal verdura o nopalito (Figura 1), siendo el estado
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de Morelos el de mayor produccion de entre todos los estados de la republica, con una
produccion reportada de 567,215.03 kg, aproximadamente (SIAP-SAGARPA, 2018; FAO,
2018. p.99). En la regién productora del estado de Morelos, el nopal Opuntia ficus-indica
(L.) Mill. de la variedad “Milpa alta” es el mas utilizado para su cultivo y comercializacion
(FAO, 2018; Palomares y col., 2016).

' Nopal Verdura: '
! Cladodio de 15 a 45 .
1 dias de edad \

? Penca Joven: '
A Cladodiode 6a12 |
meses de edad !

! Penca Madre: '
"¢ Cladodio de 3 a 6 afios |

i de edad !
Figura 1. Edad de los cladodios en la planta de Opuntia ficus-indica (L.) Mill. en campos

de cultivo de la region del municipio de Tlanepantla, Estado de Morelos.

Los compuestos fitoquimicos del nopal como los polifenoles (flavonoides, alcaloides
entre otros), antioxidantes (indicaxantina, neobetanina, entre otros) y beta-polisacaridos son
de gran interés para el area de la salud, ademas su aplicacién se investiga en lineas de
prevencion de enfermedades y medicina complementaria para el tratamiento de
enfermedades cronicas como la diabetes, hipertension, hipercolesterolemia, dolor reumatico,
enfermedades de la mucosa gastrica y asma. También, estos extractos presentan actividad
antimicrobiana y antioxidante (Santos 2010; Hernandez y col. 2011; Mostafa y col., 2014;
Osunay col., 2014; Ventura y col., 2017).

2.1.2 El mucilago de nopal
El mucilago del nopal es un polisacarido complejo que representa con el 14 % de peso del

cladodio en base seco, éste se constituye principalmente de L-arabinosa, D-xilosa, L-
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ramnosa, &cido galacturénico y D-galactosa; es producido por células especializadas y es
capaz de retener grandes capacidades de agua; de acuerdo con Venturay col., (2017) el 50%
del mucilago es pectina. El principal valor economico del mucilago en las industrias de
alimentos y farmacéuticas se comprende gracias a su caracter viscoso, el cual permite
cohesionar con los materiales mezclados, las cuales son necesarias para ciertos procesos de
fabricacion de alimentos y medicamentos (como emulsificantes, agentes gelificantes,
antiespumantes, aglomerantes, entre otros). En este sentido, el contenido total de pectinas
presentes en el mucilago y fracciones gelificantes sensibles al calcio de cladodios de nopal
fresco conforman el 13.84% (peso seco), este valor se encuentra dentro de los intervalos del
contenido de pectinas presentes en las cascaras de citricos (20% a 30% peso seco), las cuales
son de gran interés para la industria farmacéutica por considerarlas una buena fuente de

pectinas (Goycoolea y Cardenas, 2003).

2.1.3 Composicion quimica y nutrimental del nopal

La calidad del nopal fresco como alimento esta definida por normas que evalGan atributos
fisicos y microbiolégicos, entre otros (NMX-FF-068-SCFI-2006; CODEX STAN 185-
1993). Algunos autores han dicho que parametros fisicoquimicos como el contenido de
humedad, acides, minerales, entre otros, podrian incluirse en los parametros de las normas
de calidad y de aplicabilidad (Maki y col., 2015). Los cladodios y tunas (frutos de algunas
especies de nopal) corresponden a la parte comestible de la planta y son de interés
agroalimentario. Por su parte, las harinas y los jugos de nopal son las formas de mayor
comercializacion industrializada en los mercados, estos productos contienen caracteristicas
en proporcion de nutrientes presentes en la planta de nopal.

La composicion quimica en base seca (para harinas de nopal y tuna) comprende ciertas
especificaciones del producto, como el contenido de proteina cruda, la fibra, los minerales y
las cenizas; éstos son atributos analizados que dependen directamente de factores principales
como la madures de la planta, el estadio de la planta al momento del analisis y/o cosecha, de
la especie y la variedad, asi como de la region de produccién (Ramirez y col., 2007
Hernandez y col., 2011; Chinedu y col., 2017; FAO, 2018). Es importante mencionar que,
si bien no existen proyectos de normas especificas para la regulacion de la calidad de la
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H.N., son los organismos regulatorios federales nacionales (COFEPRIS en el caso de
México) y Extranjeras (Como la FDA y EU) los que aplican normas generales o muy
especificas para estos tipos de alimentos.

En varias investigaciones, se ha reportado informacion relacionada con la composicion
quimica de nopal (Tabla 1). Nharingo y Moyo, (2016) revisaron datos reportados sobre la
composicion quimica de los polvos de nopal provenientes de diferentes locaciones
geograficas y encontraron que las diferencias se mostraron en el contenido de humedad, de
carbohidratos y de fibra. No obstante, otros autores sugieren que el nopal del género Opuntia
ficus es una fuente potencial de aportacion de minerales, principalmente de Calcio (Ca) y
Potasio (K), los cuales estan en funcion del estado de maduracion (Rodriguez y col., 2007;
Contreras y col., 2011; Mostafa y col., 2014; Méndez y col., 2015; Pérez y col., 2015). Por
su parte, Lopez y col., (2011) reportaron los efectos del proceso térmico de secado sobre las
propiedades fisicoquimicas de la H.N., demostrando que estos tipos de procesos pueden
afectar la capacidad de absorcién de agua, pero permiten obtener suplementos dietéticos de

considerable calidad para la H.N.

Tabla 1. Analisis quimico proximal de la harina de nopal 100 g en pesos seco.

Temperatura de secado

DETERMINACION

60 °C 70°C 80°C
Contenido de humedad 1.63+0.11 1.93+0.07 2.00 +0.09
Proteina cruda 7.52+0.05 7.42 +0.09 7.24+0.13
Lipidos totales 2.30£0.35 2.30£0.037 2.38£0.27
Fibra cruda 6.15+0.43 6.04 £0.23 6.00 £ 0.42
Cenizas 20.46+0.30 20.12+0.47 20.78 £0.12
Carbohidratos totales 68.09 68.23 67.6

Adaptado de Lopez y col., (2011).

De acuerdo con Mostafa y col. (2014), en los ultimos 15 afios se han reportado varios
resultados sobre los compuestos quimicos o0 componentes bioactivos extraidos del nopal; el

contenido de algunos minerales en mg/100 g peso fresco de los cladodios son: calcio 5.94 -

Pagina 6 de 93



INSTITUTO POLITECNICO NACIONAL

17.95, oxalato de calcio 11.5 - 14.3, potasio 2.35 - 55.20, hierro 0.09, magnesio 8.80 y sodio
0.3 - 0.4. Por su parte Guzméan y Chaves, (2007) reportaron que cladodios con edades de
maduracion hasta de 30 dias han mostrado una composicion quimica mayor en cuanto a
vitamina C, carbohidratos y proteinas, mientras que plantas con hasta 365 dias de crecimiento
acumulan minerales como el calcio y aumentan su contenido de fibra.

La determinacion y caracterizacion de la composicion quimica de los cladodios y de sus
frutos esta enfocada hacia la industria alimentaria, para la obtencion de productos de alta
calidad (FAO, 2006). Hasta el momento ha sido un trabajo mutuo entre la investigacion
cientifica y las industrias publicas y privadas, quienes han desarrollado los perfiles de
compuestos bioldgicos presentes en el nopal con la finalidad de desarrollar nuevos productos.
Algunos de estos elementos biolégicos pueden actuar en los procesos de coagulacion-
floculacion con base a su naturaleza quimica. Conocer el tipo y la estructura molecular de las
proporciones quimicas presentes en el nopal, coadyuvan a comprender los procesos
fisicoquimicos que se llevan a cabo durante los procesos de absorcion de iones metélicos
(Deshmukh y Hedaoo, 2018).

2.2 El Hierro

El hierro, con simbolo quimico “Fe”, es considerado como el cuarto elemento mas
abundante sobre la corteza terrestre con presencia del 4.7% (Mata, 2013). En las aguas
naturales, las especies ionicas de mayor presencia son el Fe***, FeOH'", Fe(OH)*, Fe*,
FeOH" y su estabilidad depende del pH, concentracion y presencia de otros elementos. La
solubilidad del Fe en cuerpos de agua naturales se encuentra en un rango de pHentre 4 -9y
valores de Eh de entre -10 a +50. El hierro se encuentra en varias formas en la naturaleza,
como en las rocas sedimentarias, la forma mas comin es en 6xidos férricos y se origina en
dos estados de oxidacion: la forma divalente o ferrosa y la forma trivalente o férrica; uno de
los comportamientos quimicos del hierro es que, si se encuentra en solucién, tiende a formar
complejos i6nicos con materiales organicos e inorganicos. El hierro ferroso es el mas

frecuente en aguas naturales (Hem y Cropper, 1962).
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2.2.1 Metabolismo del hierro

En los Gltimos 20 afios, el hierro ha sido ampliamente estudiado sobre los mecanismos de
su metabolismo en humanos, asi como su funcion, interaccion y regulacion corporal
(Corrales y col., 2016). Su estudio esta mayormente enfocado hacia el area médica, sobre
todo en su aplicacion terapéutica relacionada con cuadros de desnutricion y baja absorcién
de hierro por el organismo (Andrews, 2000; ILSE, 2002; Forrellat, 2007; Urdampilleta y col.,
2010; Forrellat, 2016; Toxqui y col., 2010). El hierro es considerado un micronutriente
esencial para los organismos biologicos, sus principales exigencias se dan en las funciones
eritropoyéticas, metabolismo oxidativo y respuesta inmune celular; ademas, es un cofactor
importante para la sintesis de multiples proteinas y enzimas.

El cuerpo humano adulto absorbe diariamente de entre 1 - 2 mg de hierro por medio de la
dieta alimenticia (Hem y Cropper, 1962; Andrews, 2000). En este sentido, Mufios y col.,
(2010) mencionan que solo el 10% del hierro se encuentra en el organismo en la forma
“hemo”, mientras que la forma “no hemo” esta en el 90%. El hierro hemo o ferroso es aquel
que se encuentra biodisponible para el organismo, esta biodisponibilidad se comprende como
aquella cantidad de hierro que es absorbida por medio de la ingesta de los alimentos y es
utilizado en funciones y procesos metabdlicos normales. Los factores alimentarios (los
fitatos, polifenoles, calcio y algunas proteinas vegetales y de origen animal como huevo y
lacteos) y la condicion fisioldgica del hombre afecta la biodisponibilidad del hierro; la carne
de ganado es la principal fuente de hierro hemo, mientras que los vegetales aportan hierro no
hemo (ILSE, 2002; Urdampilleta y col., 2010).

De acuerdo con Forrellat (2016), existen dos sistemas para el metabolismo del hierro, el
primero es regulado por la hormona hepcidina y la proteina exportadora Fpn, mientras que
el segundo es a través de las IRP que se unen a los IRE de los ARNm regulados, los cuales
funcionan coordinadamente para evitar deficiencias y excesos del elemento hierro en el
sistema. El hierro es transportado para su uso y almacenamiento a través de la proteina
transportadora transferrina, el almacenamiento de hierro (Ferretina) e importacion de hierro
(TfR1; TfR2; HFE). Las proteinas de regulacion de hierro (IRP’s por sus siglas en inglés,
Iron Regulatory Proteins) estan regularizadas por la cantidad de hierro intracelular; estas

proteinas citoplasmaticas (IRP: IRP1 e IRP2) tienen interaccion directa con algunas regiones
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del ARNm, denominados IRES’s (Iron Regulaory Elements, por sus siglas en inglés),
modulando de esta manera la produccidon de proteinas blanco (Corrales y col., 2016).

2.3 El agua, recurso imprescindible para la vida

El agua es uno de los elementos méas importantes para la vida, su uso y aplicacion en la
vida diaria es elemental para solventar las necesidades basicas del ser humano, asi como de
cualquier organismo viviente del planeta tierra. También participa de manera imperante en
la agroindustria, entre otras formas de implementacion en diversos paises; sin embargo,
actualmente para millones de personas en el mundo, el agua se reconoce como un recurso
casi inalcanzable y en muchas ocasiones dafiino, debido a las multiples enfermedades que
ésta transmite en los estados insalubres que se encuentra (ONU-Agua, 2005; Secretaria de
Medio Ambiente y Recursos Naturales, 2013; Comisién Nacional del Agua, 2018). Los seres
vivos del planeta tierra cuentan con dos tipos de agua clasificada hasta el momento como:
agua salada (1,400 millones de kilometros cubicos) y agua dulce, la cual representa sélo el
2.5% del agua salada (SEMARNAT, 2013). Son diversos los entornos sociopoliticos a nivel
mundial que, con apoyo de la comunidad cientifica internacional, estan alcanzando progresos
para lograr el uso adecuado y eficaz de los recursos hidricos; esto con la finalidad brindar
soluciones para las oportunidades del facil y libre acceso de agua dulce y potable para todos
(Programa Mundial de Evaluacion de los Recursos Hidricos de las Naciones Unidas
[WWAP], 2017).

En el afio 2012, la ONU (Organizacion de las Naciones Unidas) y el Comité de Derechos
Econdmicos, Sociales y Culturales, a través del PIDESC (Pacto Internacional de Derechos
Econdmicos, Sociales y Culturales) o el ICESCR (International Covenant on Economic,
Social and Cultural Rights, por sus siglas en inglés) realizaron el 29° periodo de sesiones,
donde se publico la: Observacion general N° 15: El derecho al agua, en la que establece de
forma concreta el siguiente concepto del derecho humano sobre el agua: “El agua es un
recurso natural limitado y un bien publico fundamental para la vida y la salud. El derecho
humano al agua es indispensable para vivir dignamente”; en ese mismo afio, México ratificd
el compromiso y agrego el derecho humano al agua potable, el cual ya se encuentra

establecido legalmente en el articulo 4° de la constitucion mexicana: “Toda persona tiene

Pagina 9 de 93



INSTITUTO POLITECNICO NACIONAL

derecho al acceso, disposicion y saneamiento de agua para consumo personal y doméstico
en forma suficiente, salubre, aceptable y asequible. El Estado garantizara este derecho y la
ley definira las bases, apoyos y modalidades para el acceso y uso equitativo y sustentable de
los recursos hidricos, estableciendo la participacion de la Federacion, las entidades
federativas y los municipios, asi como la participacion de la ciudadania para la consecucion
de dichos fines.” (Constitucion Politica de los Estados Unidos Mexicanos, 1917).

El incremento de la poblacion y el cambio climético son factores que otorgan desafios
sobre la gestion e implementacion de nuevas estrategias sobre los recursos hidricos; la
erosion y mala calidad del suelo, la pérdida o degradacion de humedales, asi como el
incremento en la contaminaciéon del agua, son referencias suficientes que sustentan el
objetivo 6 de la “Agenda 2030 para el Desarrollo Sostenible ”, presentada en Nueva York por
la Cumbre de las Naciones Unidas sobre el Desarrollo Sostenible, el 25 de septiembre de
2015 (WWAP, 2018).

2.3.1 El hierro como elemento contaminante de aguas

El agua subterranea contiene naturalmente altas cantidades de Fe y Mg, los cuales son
removidos por medio de procesos no convencionales de adsorcion en sistemas de filtrado con
zeolita natural, la cual posee un porcentaje promedio de absorcién de hierro del 97.5%. Esta
tecnologia, para la absorcién de hierro y manganeso disueltos, fue desarrollada por el
Instituto Mexicano de Tecnologia del Agua (IMTA); dicho sistema se basa en filtrar el agua
subterranea con zeolita natural tipo clinoptilolita recubierta con éxidos de manganeso. En
México, la NOM-127-SSA1-1994, para considerar el agua para uso y consumo humano,
establece un limite méximo de 0.3 mg/L de hierro (Pifia y col., 2003). Por su parte,
Cuchimaque y col., (2013) afirman gue la capacidad de absorcion de los sistemas de filtrado
de adsorcion, antes mencionados, se ven afectados por el paso del tiempo y su uso, puesto
que disminuye la capacidad de absorcidn aun realizando los lavados pertinentes al momento
de la saturacion. También, el proceso de adsorcion de hierro se ve mejorado por el uso de
zeolita acondicionada con capas de Fe;Oz a partir de las sales FeCls, ademéas usando
condiciones de pH mayores a 8, se promueve una mayor eficiencia en casos de alta

concentracion de Fe.
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El tratamiento de aguas con materiales orgénicos para la remocion de contaminantes ha
sido implementado en la industria, incluso en la remocién de Fe (Sag, y Kutsal, 1996; Pifia y
col., 2003; Selatnia y col., 2004; Razmovski, y Séiban, 2008; Barlokova y Ilavsky, 2010;
Gad, Attia, y Ahmed, 2010; Madani, Chergui, y Selatnia, 2015; Martinez y col., 2017;
Othman y col., 2017; Hassouna y col., 2018; Doggaza y col., 2018; Wan y col., 2019;
Herndndez y col., 2020). Lo anterior con el objetivo es disminuir las cargas de contaminantes
para su potabilizacion, ademas de buscar obtener un pH final de las aguas tratadas cercano al

pH neutral del agua potable (pH = 7).

2.3.2  Principales regulaciones
En el mundo, la calidad del agua es deteriorada por la presencia de varios productos tanto
fisicos como quimicos y se espera que este deterioro incremente en las préximas décadas.
Sin embargo, son los paises con ingresos bajos y medios en los que se prevé un incremento
de este tipo de contaminantes, debido principalmente al crecimiento demogréfico,
decremento econdmico y a la falta de sistemas de gestion de aguas residuales (Metcalf y
Eddy, 1995; WWAP, 2018).

De acuerdo con el Sistema Nacional de Informacién del Agua (SINA), organismo que
pertenece a la CONAGUA, existen varias normatividades aplicables para la regulacion del
agua en México, y las principales normas que rigen la regulacion de contaminantes son
(CONAGUA, 2018):

e Parala SEMARNAT:

o NOM-001-Semarnat-1996-Limites maximos permisibles de contaminantes en las

descargas de aguas residuales en aguas y bienes nacionales;

o NOM-002-Semarnat-1996-Limites maximos permisibles de contaminantes en las

descargas de aguas residuales a los sistemas de alcantarillado urbano o municipal;

o NOM-003-Semarnat-1997-Limites maximos permisibles de contaminantes para

las aguas residuales tratadas que se reusen en servicios al pablico, y
o NOM-004-Semarnat-2002-Proteccion ~ ambiental.  Lodos y  biosolidos.
Especificaciones y limites maximos permisibles de contaminantes para su

aprovechamiento y disposicion final.
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e Parala CONAGUA:
o NOM-011-Conagua-2015- Conservacion del recurso agua. Especificaciones y
método para determinar la disponibilidad media anual de las aguas nacionales.
e Parala Secretaria de Salud:
o NOM-127-SSA1-1994- Salud ambiental. Agua para uso y consumo humano.
Limites permisibles de calidad y tratamientos a que debe someterse el agua para

su potabilizacion.

2.3.3 Tecnologias para la descontaminacion del agua
La implementacién de tecnologias para la descontaminacion de agua esta enfocada en
hacer eficiente su uso y aplicacién en todos sus niveles, asi mismo el tema de las tecnologias
del agua esta dirigido al tema de seguridad alimentaria (Asociacién mundial para el agua
[GWP], 2013).

2.4 Laharina de nopal como biosorbente

La busqueda de agentes biologicos para la remocion o secuestro de particulas coloidales
suspendidas, se ha generado por la necesidad de encontrar agentes de absorcidn aptos para el
tratamiento en purificacion y clarificacién de aguas residuales (Nandini y Sheba, 2016;
Karanja y col., 2017; Okolo y col., 2018). Las principales caracteristicas para estos bio-
coagulantes deben ser la biodegradabilidad, la facilidad de uso, alta eficacia, bajo costo de
produccién y de operacién y nula toxicidad. En este sentido, los métodos quimicos
convencionales han demostrado ser altamente toxicos y costosos (Villabona y col., 2013;
Sellami y col., 2014; Nharingo y Moyo, 2016; Karanja y col., 2017; Barbera y Gurnari, 2018;
Okolo y col., 2018; Rajib y col., 2018; Deshmukh y Hedaoo, 2019).

Los procesos de coagulacion-floculacion son los mas utilizados en la investigacion del
tratamiento de aguas residuales, éstos son implementados de manera general mediante el
método de jarras (Ben Rebah y Siddeeg, 2017). La agregacién y la sedimentaciéon de
particulas suspendidas en solucion mediante materiales organicos e inorganicos, son
denominados como agentes coagulantes y floculantes (Nharingo y col., 2015). Varios

estudios han demostrado que muchos de los agentes sintéticos de coagulacion-floculacion
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son altamente riesgosos para la salud humana (Ben Rebah y Siddeeg, 2017; Barbera y
Gurnari, 2018). Actualmente se han realizado diversos estudios sobre la absorcion de
componentes toxicos, minerales y particulas coloidales mediante materiales organicos, de los
cuales los mas estudiados son la moringa oleifera, Eichhornia crassipes, corteza de acacia,
semilla de Surjana, semilla de maiz, tanino, Cicer aretinum y derivados de Opuntia ficus
(Deshmukh y Hedaoo, 2018).

La aplicacion de materiales bioldgicos como agentes de absorcién y en particular la H.N.
usados en los procesos de coagulacidon-floculacion, muestran una dependencia en algunos
factores experimentales, los cuales tienen efecto sobre la optimizacion y el porcentaje de
absorcion y/o remocion de contaminantes presentes en muestras de agua, a saber, la
concentracion inicial del contaminate, el pH, la concentracion del agente bioldgico aplicado,
el tamafio de particula del agente bioldgico, la temperatura de trabajo y el tiempo de contacto
(Miller y col., 2008; Contreras y col., 2015; Nharingo y col., 2015; Karanja y col., 2017,
Barbera y Gurnari, 2018; Deshmukh y Hedaoo, 2018; Deshmukh y Hedaoo, 2019). Un
ejemplo de ellos es el mucilago de nopal, el cual ha sido ampliamente estudiado sobre sus
propiedades de absorcion de contaminantes y en el tratamiento de aguas residuales,
particularmente en temas de clarificacién de agua, turbidez y color (Miller y col., 2008;
Olivares y col., 2012; Nharingo y col., 2015; Rajib y col., 2018).

2.5 Factores importantes en procesos de coagulacion-floculacion
2.5.1 Efecto del pH y concentracion inicial de iones metalicos

Nharingo y col., (2015) reportaron el potencial que posee la H.N. Opuntia ficus-indica
como un coagulante natural para la absorcion de plomo (1) a partir de aguas sintéticas. Para
demostrar esta teoria, basados en los antecedentes preliminares sobre la capacidad de
absorcion de la H.N. y mucilago, fundamentaron el proceso de investigacion fijando una
concentracion de H.N. inicial en mgL™? y la concentracion inicial de los iones de plomo en
mgL?, asi como los pardmetros de temperatura y tiempo de contacto. Estos valores fueron
establecidos como variables independientes para el primer caso de analisis, en donde se
planted determinar el efecto del pH sobre el porcentaje de absorcion de plomo durante los

procesos de floculacion (ver rectangulo rojo de la Figura 2). De los resultados se observo un
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comportamiento favorable de méxima absorcion de plomo para un pH de 5, mientras que la
comparacion entre todas las concentraciones iniciales de plomo analizadas, mostré un mayor

porcentaje de absorcion para la concentracion de 6 mg-L™.
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Figura 2. Efecto del pH y la contraccion inicial de Pb(ll) en la coagulacion de iones de

Pb(I1) por harina de Opuntia ficus-indica. Adaptado de Nharingo y col., 2015.

2.5.2 Efecto de la concentracion de harina de nopal
Nharingo y col., (2015) establecieron la concentracién de la H.N. necesaria para obtener
niveles maximos de absorcién de plomo. Para ello, realizaron experimentos bajo las
condiciones de las variables de pH 5, tamafios de particula <75um, concentracion inicial de
Pb de 6 mgL™?, temperatura de 30 °C y un tiempo de contacto de 24 h. De acuerdo con lo
anterior, los efectos de las concentraciones de la H.N. aplicada, en un intervalo de 1 a 20

mgL, el valor 6ptimo de absorcién de plomo fue de 8 mg-L™* (Figura 3).
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Figura 3. Efecto de la concentracion de harina de Opuntia ficus indica y la fuerza iénica

sobre la coagulacion de iones de Pb (I1) procedentes de aguas residuales. Adaptado de

Nharingo y col., 2015.

2.5.3 Efecto del tamaiio de particula

En el caso del mayor porcentaje de absorcion de Plomo (1) determinado por Nharingo y
col., 2015 para un pH 5, se exploré un rango de tamafios de particula entre [<75 um], [75 <
180 um], [180 <> 250 um] y [250 <> 350 pum], los cuales mostraron para todos los casos un
nivel mayor de absorcion de plomo para la concentracion inicial minima de 6 mgL™, aunque
para tamafios de particula menores a 75 um obtuvieron altos porcentajes de absorcién de
plomo (Figura 4). De acuerdo con la literatura, cuando se presenta el material bioabsorbente
con un tamafio de particula mas pequefia respecto de los demas tratamientos, se esta
trabajando con un incremento del area de contacto, por lo que los iones metalicos tienen

mayor oportunidad de interaccionar con las areas de los sitios activos de la H.N.
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Figura 4. Efecto de la contraccién inicial de iones de Pb (1) y del tamafio de particula de la

harina de Opuntia ficus indica sobre la floculacién de iones de Pb (11). Adaptado de

Nharingo y col., 2015.

2.6 Técnicas usadas para determinacion de parametros cinticos y de

sorcion de H.N.
2.6.1 Mc¢étodo de jarras

El método de jarras se conoce también como prueba de jarras o test de jarras (Figura 5);
este es un proceso unitario implementado comdnmente en procesos de coagulacion-
floculacidn a escala laboratorio (Lorenzo, 2006). EI método consiste en determinar factores
y parametros 6ptimos de proceso para clarificacion del agua y/o remocion de contaminantes,
esto se da en forma de separacion de fases solido-liquido a partir de ensayos en los cuales se
evallan generalmente la conductividad, turbiedad, pH, demanda quimica de oxigeno (DQO),
solidos suspendidos totales (SST) y concentracion residual del contaminante (Ben Rebah y
Siddeeg, 2017; Karanja y col., 2017).
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Figura 5. Esquema del metodo de jarras. UNAM (2015). Coagulantes, floculantes, y

agentes deshidratantes de lodos.

2.6.2 Potencial Z

El potencial Z es una medida de la magnitud de la repulsién o atraccion electrostéatica (o
de carga) entre las particulas, éste es uno de los parametros fundamentales que se sabe afectan
la estabilidad de las particulas disueltas. Su medicion aporta informacion detallada de las
causas de la dispersion, agregacion o floculacién, y se puede aplicar para mejorar la
formulaciéon de dispersiones, emulsiones y suspensiones, puesto que el comportamiento
natural de los sistemas evaluados muestra una fuerte correlacion entre el valor del potencial
Z (mV) (Hunter, 1981; Van Olphen 1982; Williams, 2016). Su aplicacion también es un
método de caracterizacion de materiales bioldgicos para operaciones de remocion y/o
separacién de compuestos (Nharingo y col., 2015; Bouaouine y col., 2018). Debido a que
esta técnica permite determinar y/o sugerir los mecanismos propios de operacion a los que
pertenece de forma natural el material biol6gico implementado, el proceso de remocién de
coloides y/o contaminantes puede hacerse eficiente (Betancur, Jiménez, y Linares, 2012).

Las condiciones de operacion tales como coagulacion-floculacién pueden mejorarse a un
nivel éptimo a través del analisis electrocinético del sistema (interaccion entre el adsorbente
y el soluto a remover disueltos en agua) y la determinacion del punto isoeléctrico (Amaringo
y Anaguano, 2013; Lopez y col., 2014). Valores de potencial Z entre +30 y -30 mV describen

la inestabilidad de las particulas dispersas, mientras que el proceso de coagulacion-
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floculacién se encuentra entre valores de +5 y -5, con mayor eficiencia al valor mas cercano
a 0 (Figura 6). También se ha mencionado que el pH es uno de los principales factores que
tiene influencia sobre el valor del potencial Z (Karmakar, 2019), mientras que la distribucion
del tamafio de particula y morfologia también ejercen efectos importantes en el valor de
medicién (Yu, 2015).

Potencial Z positivo

Estable

..2mY 5 No estable

R L

Estable

Potencial Z negativo

Figura 6. El potencial Z es la carga total que adquiere una particula en un medio

especifico. Adaptado de Khoshnevisan y Barkhi, 2015.

2.7 Técnicas usadas para la caracterizacion de H.N.
2.7.1 La Microscopia.

La microscopia es una técnica empleada para el andlisis sensorial de Unica percepcion
visual, se implementa para observar elementos pequefios que constituyen rasgos y formas
minimas de la materia, incapaces de observarse con el 0ojo humano a simple vista, que ayuda
a describir visualmente por medio de la transferencia de energia entre el objeto y el lente
receptor humano (0jo) o el lente receptor mecanico (camara). El uso de diversos y diferentes
equipos de microscopios esta en relacion a la percepcion requerida de la resolucién de
imagenes requerida, asi como del tamafio de lo que se pretende estimar, asi como de la calidad
de la muestra y su recuperacion o destruccion durante el proceso. Es asi como la microscopia

se comprende de un coadyuvante de alcance visual extremo y sobrenatural de la vista humana

Pagina 18 de 93



INSTITUTO POLITECNICO NACIONAL

que procede a través de un mecanismo compuesto que permite el viaje de energia desde el
objeto hasta el receptor de imagen final. (Ipohorski y Bozzano, 2013).

En los inicios de la microscopia sobre sus fundamentos e incluso antes del desarrollo y
existencia de equipos o herramientas denominados microscopios, se encuentra yuxtapuesta
la curiosidad humana que fluye por virtud de los osados, aunada a la admirable capacidad de
interpolar la imaginacion del mundo de las ideas a la realidad de la experiencia sensorial de
la vida, refiriéndose a la técnica en particular. Las innumerables técnicas y metodologias de
microscopia desarrolladas a través lo tiempos han permitido el avance en el conocimiento
sobre la comprension de los fenémenos inherentes a lo visible, tangible y reaccionante de la
materia, en sus diversas areas de estudio, de esta manera los estudiosos de los fenébmenos
bioldgicos focalizan sus esfuerzos en determinar funciones de los componentes organicos;
los esfuerzos por lograr una imagen in situ de la realidad ocurrida en el momento por
elementos constitutivos de la vida se profundiza cada vez mas en diferentes formas de aplicar
las bases de dOptica y resolucion de imagenes para poder capturar la esencia de las cosas. De
acuerdo con lborra, y col., (2003), existen 17 metodologias desarrolladas en microscopia, a
saber : Microscopia de luz; Microscopia de inmunofluorescencia; Imagenes de células vivas;
FRAP (region de la célula que contiene la proteina fluorescente), FLIP y FRE (Transferencia
de energia de resonancia fluorescente); Microscopia de punto fluorescente (FSM);
Espectroscopia de correlacion de fluorescencia (FCS); Microscopia multifotonica; Imagenes
de fluorescencia en tiempo vivo (FLIM); Mejora de la resolucion de LM; Sistemas avanzados
de imagen LM; Microscopia de fluorescencia de reflexion interna total; Microscopia Optica
de campo cercano; Escaneo microscopio 6ptico de campo cercano; Microscopia Optica de
campo lejano y Microscopia de electrones.

2.7.2 Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR)

De la radiaciéon de la materia y sus propias interacciones se han desarrollado diversos
métodos analiticos basados principalmente en la espectroscopia molecular y atdbmica y en la
absorcion o emision de la fluorescencia de atomos o iones elementales. Debido a ello, la
relacién entre la materia y la radiacion electromagnética permite cuantificar por medio de la

espectroscopia la intensidad con la que la radiacion se emite a través de un transductor
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fotoeléctrico en funcién de su longitud de onda o frecuencia, la cual ofrece informacion
importante sobre la composicién y naturaleza quimica de los materiales. Aunque también se
pueden usar algunas radiaciones menos frecuentes como son: la radiacién ultravioleta, las
ondas de microondas, las de radiofrecuencia, Rayos Gama y Rayos X (Skoog y col. 2008).

La espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR, por sus siglas en inglés)
es una técnica cualitativa no destructiva basada en la espectroscopia vibracional de los grupos
funcionales de la muestra. En esta técnica una muestra se le irradia con luz infrarroja y la
absorcion de esta radiacion estimula los movimientos vibratorios especificos de los grupos
funcionales y mediante el detector de energia en modos vibracionales se establece como
resultado un espectro que presenta las bandas de vibracién por su frecuencia y amplitud de
dichos grupos funcionales. Dicho espectro permite identificar la estructura molecular de los
componentes que constituyen a la muestra (Movasaghi, Rehman, y Rehman, 2008; Petit y
Puskar, 2018).

De acuerdo con varios autores, la presencia del &cido poligalacturénico en la H.N. y
mucilago deshidratado, asi como de diversos otros polimeros presentes, aportan mayormente
la funcionabilidad a los procesos de coagulacién, debido a su estructura y la presencia de
grupos funcionales, especialmente: hidroxilo y aminas (estiramiento O—H y N-H), carbonilo
(estiramiento C=0) y metoxi (estiramiento C—O de grupos alcohdlicos) (Sellami y col., 2014;
Nharingo y Moyo, 2016; Bouaouine y col., 2018). Por otra parte, en muchos de los casos
estudiados sobre materiales organicos (extractos de semillas, plantas, hojas, frutos) se ha
visto un efecto de produccién mucilaginosa durante los procesos de coagulacion, aunque
existen proteinas cationicas diméricas, las cuales presentan sitios activos de interaccion
intramolecular (Bouaouine y col., 2018).

En la Figura 7 se muestra la identificacion de grupos funcionales de la H.N., el mayor
pico mostrado esta entre 3200 - 3500 cm™ correlacionado con la presencia de &cidos
carboxilicos, mientras que la banda entre 2800 - 3000 cm™ exhibe la presencia de CHa. Las
vibraciones entre 1620 - 1430 cm indican la presencia de grupos carbonilos C=0. En este
sentido, el anélisis de espectros de FTIR se ha implementado para obtener informacién sobre
las caracteristicas quimicas de los grupos funcionales presentes en la materia organica de la

H.N. empleada para el presente estudio. Tener datos sobre los grupos funcionales presentes
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en el biosorbente (H.N.) mostrara informacion importante sobre el cambio de vibracién
molecular como comportamiento del proceso de coagulacion-floculacion durante las pruebas
de adsorcion de Fe(l11). Uno de los componentes presentes en el nopal, también estudiados
en los procesos de remocion de elementos contaminantes, es el mucilago, el cual también ha

sido caracterizado a través de espectros FTIR (Contreras y col., 2016; Gonzélez, 2019).

250 4

Transmitancia (%)

500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000
Longitud de onda (cm™)

Figura 7. Espectro FTIR para 2.5 mg de material solido de cactus. Adaptado de Bouaouine
y col., 2018.

2.8 Modelos matematicos para sistemas de sorcion

Las isotermas de sorcion desde el punto de vista matematico, son una herramienta que
ayuda a describir el transporte de las sustancias en un sistema a través de una curva de
retencion de la sustancia liquida o gaseosa sobre un solido, a varias concentraciones. Este
fendmeno con regularidad puede ser controlado por medio de procesos cinéticos
especificando siempre dependencia del tiempo de la isoterma de sorcion. En particular, para
medir la isoterma de sorcién es necesario utilizar métodos que equilibren el sentido de las
caracteristicas de facil uso y de las condiciones naturales estudiadas (Limousin, 2007). Los
fines para el andlisis y construccién de las isotermas de sorcion siempre son basicos, pero
muy practicos para su implementacion de apoyo en procesos de operacion unitarias de
secado, mezclado, entre otros. Los datos obtenidos de forma experimental muestran el

contenido de retencién en la monocapa o sobre la capa molecular de un material especifico,
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asi como la fuerza o energia (entalpias) con la que cualquier sustancia se avecina al material
(Oliveira 'y col, 2009; Andrade y col, 2011).

Se puede definir a la “Isoterma de Sorcién” como el proceso por el cual se investiga la
retencion de un soluto o coloide sobre particulas solidas, donde es posible comparar la
concentracion de soluto restante del compuesto C (molL? o kgL™) con la concentracion del
compuesto retenido en particulas sélidas Q (molkg™ o kgkg™), en una relacién Q = f¢r)
donde la temperatura T ejerce una influencia sobre las reacciones de sorcion, como se
muestra en la Figura 8. La particularidad de esta reaccion y el proceso debe cumplir con
varias condiciones, entre ellas estéa la de mantener la temperatura y especificidad, de acuerdo
con lo que menciona Limousin y col. (2007):

(i) Los diferentes equilibrios de reaccion de retencion/liberacion deben haber sido
alcanzados, y
(i)  Todos los demas parametros fisicoquimicos son constantes.

Estado 1 inicial en el desequilibrio Estado 2 inicial en el desequilibrio
Compuesto reactivo
Fase liquida + Fase_ !iqgic_ia_
Concentracion inicial: Cao + + + Concentracion inicial: Cho

Fase solida
Concentracién inicial:
Qbo

liberacién
(desorcién)
Fase solida

Concentracion final: Q

Fase solida
Concentracién inicial:

+
retencion
(adsorcion) +

Fase liquida
Concentracion final: C

* oy
+

Estado final en el equilibrio
Figura 8. Vista esquematica de los fendmenos de adsorcion y desorcion. Adaptado de

Limousin y col, (2007).

Ademas, existen cuatro tipos de isotermas principales y sus modelos matematicos son los
mas usados actualmente: el isoterma C, L, Hy S. (Giles y col, 1974). En el primer caso, la
gréfica es una linea recta con origen cero (ver Figura 9a); lo que significa que la relacion

entre la concentracién del compuesto restante en solucién y la adsorbida en el sélido es la
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misma en cualquier concentracion. Para la isoterma “L”, la relacion entre la concentracion
del compuesto restante en solucion y la adsorbida en el sélido disminuye cuando la
concentracion del soluto aumenta, proporcionando una curva concava, lo que sugiere una
saturacion progresiva del sélido (Figura 9b). Con respecto a “H”, esto es sélo un caso
particular de la isoterma L, donde la pendiente inicial es muy alta, el compuesto exhibe a
veces una afinidad tan alta para el s6lido que no se puede distinguir la pendiente inicial del
infinito, aunque no tenga sentido desde un punto de vista termodinamico (Figura 9c).
Finalmente, la isoterma “S”, aqui la curva es sigmoidea y por lo tanto ha conseguido un punto
de inflexion; este tipo de isoterma es siempre el resultado de al menos dos mecanismos
opuestos. Los compuestos organicos no polares son un caso tipico y la presencia de un
soluble ligante también puede proporcionar una isoterma sigmoidea para especies metalicas
(Figura 9d).

(a)La isoterma “C” (b)La isoterma “L”>
Q Q con meseta estricta
r -
“~\
sin meseta estricta 1
> C > C
(c)La isoterma “H” (d)La isoterma “S”
Q Q
Punto de inflexién
C C

Figura 9. Cuatro tipos principales de isotermas. Obtenida de Limousin y col, (2007).

2.8.1 Sistemas de adsorcion de solutos
Una de las aplicaciones para los procesos de adsorcién son los procesos de remocion de
particulas o coloides a traves de operaciones unitarias de mezclado-sedimentacion en lote,
semicontinuas y continuas. Estas se interpretan como sistemas de coagulacion-floculacion de
soluciones binarias donde, la sustancia A: soluto (sustancias especificas en solucion) y la

sustancia B: disolvente (agua), son adsorbidas al mismo tiempo por el adsorbente (agentes
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bioldgicos de remocion). La determinacion total de adsorcion (qr) durante el proceso unitario
de coagulacion-floculacion se describe tanto para el soluto de adsorcién mecénicamente
ocluido, como la del disolvente adsorbido. No obstante, es posible discriminar el volumen
pequefio del disolvente, que debido a la adsorcidn se determina como adsorcion relativa o
aparente (q,.m)- La adsorcion total se puede ver afectada por la concentracion del soluto, la
temperatura, el tipo de adsorbente y disolvente, ya que el grado de adsorcion incrementa con
la disminucion de la solubilidad en el disolvente y decrece con el aumento de la temperatura
(Treybal, 1980).

La adsorcion se puede medir a partir del desarrollo experimental del tratamiento de un
volumen de solucion conocida V (volumen de reaccion) y de una masa conocida del

adsorbente M (agentes biologicos de remocion):

V _ (volumende solucion) [ L
M (masa del adsorbente) - Kg

(2.1)

El procedimiento para la determinacion de la adsorcion del soluto se obtiene mediante la

siguiente ecuacion (Treybal, 1980):

Qrem = Qeq = % = [%] (2.2)
Donde C, de la concentracion inicial del soluto (concentracion de iones metalicos) y Ceq €S
la concentracion final en el equilibrio después de la remocién.

Por otra parte, en la literatura se encuentran documentados diversos modelos matematicos
de naturaleza empirica, los cuales pueden aplicarse y traducirse a través de la interpretacion
de valores y constantes determinadas de forma experimental; ejemplos de ellos son casos de
Freundlich y Langmuir. Estos modelos permiten explicar el comportamiento del equilibrio
entre fases de difusion alcanzando valores maximos y especificos para cada especie (material

adsorbente) que interviene en el experimento (Rivas y col., 2014).
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2.8.2 Modelo de ecuacion Langmiur
La isoterma de Langmuir es un modelo tedrico fenomenoldgico que presenta el equilibrio
quimico reversible entre la superficie del adsorbato y la fase de la solucidn acuosa (procesos
de adsorcidon); con el uso del modelo se pueden explicar los fendmenos de quimisorcion,
ademas éste es sencillo y facil aplicar. EI modelo de Langmiur aplica para las siguientes cinco
postulaciones (Barrera y col., 2006; Barka y col., 2013a; Sandoval y col., 2015; Lavado y
col., 2020):
i.- El andlisis se aplica solo para una sola sustancia.
ii.- La adsorcion se lleva a cabo por una monocapa.
iii.- La superficie del sorbente contiene un nimero finito de sitios idénticos que se suponen
son completamente homogeéneos.
iv.- Los sitios activos de la superficie tienen la misma probabilidad de ser utilizados para
el fendmeno de la adsorcion.
v.- La interaccién entre las moléculas en la monocapa es despreciable.
A continuacién, se presenta el modelo matematico en el equilibrio dindmico (Onditi y col.,
2016):

Amax KL Ceq
— fmax 7L ~eq 2.3a
Qeq 14k, Ceq (2.32)

Donde q., es el contenido de adsorbato adsorbido en el equilibrio en mgg* (miligramos de
sorbato por gramo de sorbente), C,, es la concentracion del ion metalico (soluto) en el
equilibrio en mgL™* (miligramos de sorbato por litros de solvente), g4, €S la capacidad
méaxima de adsorcion en la monocapa saturada en mgg™ (miligramos de sorbato por gramo
de sorbente) y k; es la constante que define la afinidad (relacionada con la energia de
sorcion) del adsorbato por el adsorbente y su unidad de medicion es Lmg™.

La expresion logaritmica utilizada para la obtencion de constantes en el analisis de ajuste

del modelo matematico es:

Ceq 14 Cen (2.3b)

Geq Amax KL dmax

Pagina 25 de 93



INSTITUTO POLITECNICO NACIONAL

2.8.3 Modelo de ecuacion de Freundlich
La expresion empirica del modelo de Freundlich describe isotermas de adsorcion que se
aplican para soluciones diluidas en un rango minimo de concentraciones, este modelo no es
muy exacto para concentraciones altas y es mas preciso que el modelo de Langmiur a
concentraciones intermedias. La ecuacion del modelo de Freundlich establece una relacion
potencial entre el soluto que es adsorbido y la concentracion al equilibrio en la fase liquida

de la solucién. El modelo es representado como a continuacion se muestra (Treybal, 1980):
n
Geq = K[ (Co = Coq) * V] (2.43)

En donde (CO — Ceq) * V' es la adsorcion aparente por unidad de masa de adsorbente, es
decir, la concentracion del soluto en el equilibrio C,,; mientras que K y n son constantes. De
acuerdo con el modelo de Freundlich, existen algunos casos en los que la adsorcion presta
una variacion logaritmica debido al efecto de la tasa de recubrimiento. Por lo que en realidad

podria expresase con la siguiente ecuacion (Fernandez y col., 2014):
1
Geq = Kp % Cog ' (2.4b)

Donde g4 es el contenido de adsorbato adsorbido en el equilibrio en mgg* (miligramos de
sorbato por gramo de sorbente), C,, es la concentracion del ion metalico (soluto) en el
equilibrio en mgL™* (miligramos de sorbato por litros de solvente), mientras que la constante
k- define la afinidad del adsorbato por el adsorbente en Lmg™, la cual esta relacionada con
la capacidad de biosorcidn del agente bioldgico de remocion y ésta incrementa a medida que

aumenta el valor de k. La intensidad de la sorcion esta relacionada con el valor del inverso

1 . . .,
de n, los valores de - 1 indican la formacion de enlaces fuertes entre adsorbato y

. 1 . - - ;- -z
adsorbente, mientras que para valores -2 1 indican niveles minimos de adsorcion. Los

valores de las constantes se obtienen al graficar en coordenadas logaritmicas C,q VErsus q.q

como se muestra en la ecuacion 2.4c (Treybal, 1980).
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Ingeq = InKp + (% * In Ceq) (2.4¢c)

Los valores ajustados a la ecuacion lineal de Freundlich suponen lo siguiente (Barrera y
col., 2006; Barka y col., 2013a; Sandoval y col., 2015; Lavado y col., 2020):

i.- El andlisis se aplica solo para una sola sustancia.

ii.- La adsorcion se lleva a cabo de manera indistinta por un fenémeno de multicapa.

iii.- La superficie del sorbente contiene diferentes sitios que se suponen son heterogéneos
Y gque no representan una barrea energética.

iv.- Los sitios activos de la superficie no tienen la misma probabilidad de ser utilizados
para el fendbmeno de la adsorcion, debido a esto la distribucion de energia de sorcion
decrece exponencialmente.

v.- La interaccion entre las moléculas en la multicapa no existe.
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3  JUSTIFICACION

El incremento de la poblacién y el cambio climatico, son algunos de los principales
factores de desafio para la gestion e implementacién de nuevas estrategias en la
descontaminacion de aguas por agentes de remocion amigables con el medio ambiente. En
aguas contaminadas, son los minerales y metales pesados los que representan mayores
niveles criticos de toxicidad, entre los cuales destacan el hierro (Fe), plomo (Pb) y cadmio
(Cd). Sin embargo, son pocos los métodos reportados para la absorcion de hierro (Fe), cuarto
elemento mas abundante de la corteza terrestre que se encuentra principalmente en minerales,
mantos freaticos y de manera bioldgica en la sangre. De acuerdo con la literatura, en los
ultimos 20 afios se ha estudiado el potencial que posee el nopal del género Opuntia como
material coagulante-floculante, los resultados de estas investigaciones han demostrado su alta
eficiencia de biosorcidon de iones metalicos, bajos costos de operacién, nulos niveles de
contaminacion y no presenta riesgos a la salud. Los iones metalicos de Fe(lll) presentes en
solucion podrian ser bioadsorbidos por la H.N., éste biosorbente contiene caracteristicas
quimicas que de manera natural actlan y se involucran en las eficiencias y capacidades de
remocion, las cuales se potencializan a travées de varios factores de operacién fisicoquimicos
a través de procesos de coagulacién-floculacion; los mecanismos y capacidades de
biosorcién de la H.N. de Opuntia ficus-indica (L.) Mill. sobre el secuestro de iones metalicos

de Fe3* pueden ser descritos por modelos matematicos de sorcion y cinéticos.
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3.1 HIPOTESIS

La harina de nopal de Opuntia ficus-indica (L.) Mill. tiene la capacidad de adsorber de
manera natural iones de Fe(lll) disueltos en agua, el ajuste y modificacion de algunas de las
condiciones fisicoquimicas de operacion como el pH, la concentracion inicial de Fe(lll), la
concentracion y tamafo de particula del biosorbente, mejoraran los procesos de coagulacion-

floculacién en la remocién de hierro.

3.2 OBJETIVO GENERAL

Estudiar el efecto de algunas condiciones fisicoquimicas en procesos de coagulacién-
floculacién sobre la adsorcion de iones de Fe(lll) disueltos en aguas a partir de harina de
nopal de Opuntia ficus-indica (L.) Mill.

3.2.1 OBIJETIVOS ESPECIFICOS

»  Caracterizar fisica, quimica y fisicoguimicamente la harina de nopal.

»  Evaluar y establecer las condiciones fisicoquimicas de biosorcién de Fe(l11) mediante
harina de nopal

»  Determinar la capacidad en la adsorcion de Fe(l11) de la harina de nopal

»  Establecer el fendmeno y mecanismo de biosorcion de Fe(lll) por la harina de nopal

mediante modelos matematicos de sorcion y cinéticos.
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4.2 Materiales
4.2.1 Obtencion de material vegetal

Para la obtencion de la H.N. se seleccionaron cladodios de entre 30 a 35 dias de
maduracion utilizando plantas cultivadas ex vitro provenientes de parcelas orgénicas del
municipio de Tlalnepantla Morelos, ubicacion geografica: 19.034929-98.989548. Los
nopales fueron cosechados en el mes de marzo del 2019 y fueron seleccionados considerando
las condiciones y caracteristicas que marca la norma NMX-FF-068-SCFI-2006 Hortaliza
fresca - Nopal verdura (Opuntia spp.) - Especificaciones (cancela a la NMX-FF-068-1988),
para nopal de consumo humano en territorio nacional.

El mismo dia de la cosecha se retiraron las espinas de los nopales de forma tradicional
utilizando cuchillos y se retiraron las orillas del cladodio. Posteriormente, se trasladé el
material vegetal al Laboratorio de Propiedades Fisicas de Productos Bioldgicos del
CEPROBI. Al ingreso del laboratorio, se registr un peso promedio de 0.587 g por cladodio,
obteniendo un total de 12.39 kg aproximadamente de nopal fresco sin espinas. Las medidas
promedio por cladodio fueron de 30 - 35 cm de longitud vertical, 12 - 15 cm de longitud

horizontal y 0.8 - 1.3 cm de grosor.

4.2.2 Obtencion de la harina de nopal

Los cladodios 0 “nopal verdura” fueron lavados con jabon liquido y agua corriente, y al
final se aplico un enjuague con 500 mL de agua destilada para eliminar cualquier material
extrafio o residuo de detergente (Figura 10a-f). Para la elaboracién de la H.N. se tomaron
6.25 kg del nopal total; el proceso de troceado y rebanado de los nopales fue en secciones
transversales, utilizando ralladores de acero inoxidable marca ilko®, con aberturas de
aproximadamente 0.1 cm, formando tiras de nopal. Después, el nopal rallado fue recolectado
en charolas de plastico limpias y se coloco al aire libre para secarlo con energia solar en un
periodo de 10 h diarias por 5 dias. Las temperaturas reportadas durante esos dias fueron de
33£2 °C como méaximas, mientras que las temperaturas minimas fueron de 23+1 °C. Para
evitar contaminar el nopal rallado de particulas ajenas o tierra, las charolas fueron cubiertas

con malla cielo, ésta tiene un tamario de poro de 250x250 um?. Una vez seco el nopal rallado
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se raspé de las charolas con espatulas de madera y se recuperd para la molienda por medio
de un molino domestico de café convencional.

Después del proceso de molido del nopal seco se recuperaron 0.293 kg de H.N.; el 50%
de la H.N. obtenida se tamiz6 por malla #100 de acero inoxidable (tamafio de particula de
<150 pum), mientras que el material restante se tamiz6 en malla #325 de acero inoxidable
(tamafio de particula de <50 um). Las dos porciones de harina se recolectaron por separado
en contenedores de PET con tapa rosca, se forraron con papel aluminio para proteccion a la

luz y se almacenaron en desecadores con silice a temperatura ~ 25 °C y %HR < 65%.

Figura 10. Elaboracion de H.N. Opuntia ficus-indica (L.) Mill. @) Nopales despeinados. b)
y ¢) Lavado de nopales despeinados. d) Enjuague. €) Rayado y f) Secado al sol protegido
con malla cielo (tamafio de poro cuadrado de 250x250 um?).
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El rendimiento de obtencion de la harina de nopal se calcul6 a partir de la formula

siguiente:

R= "N %100 (4.1)
NFD

Donde R es el rendimiento, PHN es el peso en gramos de la H.N obtenido y NFD el peso

de nopal fresco sin espinas en gramos.

4.2.3 Preparacion de agua sintética con nitrato férrico nanohidratado

Para la preparacion de agua sintética con iones metélicos de Fe(lll) se utilizé la sal de
nitrato férrico nanohidratado de la marca Sigma-Aldrich, Namero CAS: 7782-61-8, Formula:
Fe (NOs)3 * 9H,0, con peso molecular: 404.00 gmol™, Nimero CE:233-899-5, Nimero de
MDL:MFCDO00149708, NACRES:NA.21, ID de sustancia de PubChem: 329752193.
También, se usé agua tridestilada de la marca HYCEL, Numero CAS: 7732-18-5. PM: 18.02
gmol?. Cat: 6541. El agua tridestilada utilizada en este trabajo tuvo un pH de 5.3. Por otra
parte, en la Tabla 2 se muestra la base de calculo usada para preparar el agua sintética
utilizada en cada experimento, a una concentracion de 100 mgL* de hierro elemental:

DATOS

Formula quimica: Fe(NO3)3 * 9 H20;
Peso molecular: 404.00 gmol*

Tabla 2. Porcentaje de Fe elemental en 100 g de Fe(NO3)s « 9H20.

Peso Molecular No. peso real
Elemento < %
(g/mol) Atomos (g/mol)
Fe 55.845 1 55.845 13.8234
(@) 16.05 9 143.991 35.6424
N 14.0067 3 42.0201 10.4013
H20 18.02 9 162.132 40.1329
Total: 404.00 100%

Considerando los datos de la Tabla 2, para la preparacion de 1 L de agua sintética con

iones de Fe(lll) a partir de la sal de nitrato férrico nanohidratado, a una concentracion de
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100 mgL™! de hierro elemental (0.1 gL™?), se considera que: Si 100 g de la sal de nitrato
férrico nanohidratado contienen 13.8234% de hierro elemental, entonces:

100 g de Fe(NOs3)3 * 9 H20 ------ 13.8234 g de hierro elemental
X gde Fe(NO3)3* 9 H.O  ------ 0.1 g de hierro elemental
X=0.7234

Se debe pesar 0.7234 g de Fe(NO3)3* 9 H.0

Una vez preparado los diferentes lotes de aguas sintéticas con iones de Fe(ll1) se ajustaron
a pH de 4.3 con una solucion valorada de NaOH (marca HYCEL, Numero Cat. 1406) al 0.1
N, para ello se us6 un potenciometro Marca Thermo modelo ORION 3 STAR, USA.

4.2.4 Software de analisis estadistico
Los andlisis estadisticos y graficos se desarrollaron en el programa estadistico OriginPro

Version 9.0 con un a de 0.05.

4.3 Métodos

4.3.1 Caracterizacion quimica proximal
La composicién quimica de la H.N. se determin6 de acuerdo a los métodos de la norma
oficial AOAC (2012), con los cuales se obtuvo el porcentaje de humedad, el porcentaje de
cenizas, el porcentaje de extracto etéreo (lipidos) y porcentaje de nitrogeno total. A

continuacion, se describen los métodos.

43.1.1 Determinacion de humedad
Para la determinacién del porcentaje de humedad de la H.N. se efectu6 de acuerdo con el
Método 14.004-Determinacion del porcentaje de humedad, de la norma oficial AOAC
(2012). Para ello se llevaron a peso constante tres charolas de aluminio, rotulandolas como
R1, R2 y R3 y se colocaron en la estufa de calentamiento de la marca Labline, modelo

Imperial V, USA, durante 24 h a 110+1 °C. Al término de este periodo, se traspasaron a un
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desecador con silice, por el lapso de 0.5 h; al finalizar se registro el peso de cada charola en
una balanza analitica Marca Mettler Toledo, modelo AX204, USA. A continuacion, se
agrego a cada charola 1 g de muestra de H.N., el peso de la charola mas el gramo de la
muestra fue considerado como la masa inicial de la muestra (M;). Después, las muestras en
las charolas de aluminio rotuladas como R1, R2 y R3 fueron colocadas en la estufa de
calentamiento durante 24 h a 110+1 °C. Al finalizar el periodo de deshidratacion, las
muestras fueron llevadas a temperatura ambiente y peso constante por medio de un
desecador. El peso registrado en balanza analitica fue considerado como la masa final de la
muestra (Mr). La determinacién del porcentaje de humedad para cada muestra se calculé por

medio de la siguiente formula:

H = (M) %100 (4.2)
My

Donde H es el porcentaje de humedad.

43.1.2 Determinacion de cenizas

La determinacion del porcentaje de cenizas de la H.N. se efectud de acuerdo con el Método
32.10-Analisis del porcentaje de cenizas, de la norma oficial AOAC (2012). Tres crisoles
limpios y rotulados como R1, R2 y R3 se colocaron en la estufa de calentamiento a 110+1
°C durante 24 h. Al término de este periodo, se traspasaron a un desecador por el lapso de 1
h; al finalizar se registro el peso contante de cada crisol en una balanza analitica, el peso de
cada crisol fue considerado como masa inicial del crisol Micr; A continuacion, se agregé para
cada crisol rotulado como R1, R2 y R3, 1 gramo (en base seca) de la muestra de H.N.
previamente deshidratada (110+1 °C durante 24 h), el peso del crisol méas el gramo de la
muestra fue considerado como la masa de la muestra en base seca (Mms).

Para iniciar con la incineracién de las muestras primero se recurrié a la precalcinacion con
ayuda de un mechero Fisher, cada uno de los tres crisoles se dejo sobre la flama hasta la
carbonizacion de la muestra (tono entre blanquizco y negro de la propia muestra). Una vez
carbonizadas, se incineraron en una mufla marca THERMOLYNE, modelo Furnace-6000 a

una temperatura de 550+2 °C durante 5 h; una vez terminado el periodo de incineracion, se

Pagina 35 de 93



INSTITUTO POLITECNICO NACIONAL

dejaron las muestras dentro del equipo hasta las 12 h, para dejar enfriar el equipo y las
muestras. Después, los crisoles fueron colocados en desecadores durante 0.5 h, para lograr
obtener un peso constante de la muestra y el crisol. El peso de cada crisol se registré6 como
la masa final del crisol con residuo (Mwr). El porcentaje de cenizas fue calculado a partir de

la siguiente formula:

C = (u) 100 4.3)

ms

Donde C es el porcentaje de cenizas.

4.3.1.3 Determinacion del extracto etéreo (lipidos)

Para la determinacion del porcentaje del extracto etéreo o de lipidos de la H.N. se efectu6
de acuerdo con el Método del Extractor de Grasa Goldfisch, de la norma oficial AOAC (2012).
Se rotularon tres vasos para extractor de Grasa Goldfisch de la marca Labconco Modelo
3505300 y se rotularon como R1, R2 y R3; de la misma manera y al mismo tiempo se
rotularon como R1, R2 y R3 tres cartuchos de celulosa limpios. El peso constante de cada
vaso se registro como (Miy), tanto los vasos y los cartuchos se colocaron en una estufa de
calentamiento durante 24 h a 1101 °C para llevarlos a peso constante. Al término de este
periodo, se pusieron en un desecador por 1 h y después en la balanza analitica se pes6 1.0 g
de muestra (Mms) de H.N. deshidratada (24 h a 110+1 °C) y se agreg6 de forma cuidadosa en
el fondo del cartucho.

El cartucho con el gramo de muestra se colocé en el sujetador del equipo del extractor de
Grasa Goldfish con condensador acoplado a recirculador de agua a 17+1 °C. A cada vaso
Labconco llevado a peso constante, se le agregd 180 mL de hexano y se colocaron en el
sistema de extraccion. Las parrillas del equipo se calentaron a 180 °C. La extraccion de
lipidos para cada muestra se desarrollé en un tiempo de 2.5 h, comenzando el conteo del
tiempo a partir de la primera gota condensada observada bajo el cartucho (5 min
aproximadamente al inicio del calentamiento del hexano).

Una vez terminado el proceso de extraccion, el hexano residual de cada vaso y cada

cartucho con muestra se evaporé con ayuda de una parrilla de calentamiento con agitacion
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magnética, marca Thermo SCIENTIFIC modelo Cymarec SP131325, China, puesta a una
temperatura de 160 °C por 1 h, dicho proceso se llevd en campana de extraccion. Al finalizar
el tiempo de evaporacion del hexano residual, los vasos se llevaron a temperatura ambiente
dentro de un desecador con silice por 0.5 h y se registro el peso de cada vaso como masa final

del vaso (Mx). El porcentaje de extracto etéreo (E) se calculé mediante la siguiente formula:

Mfy— M;
E = (f—) +100 (4.4)
ms
43.1.4 Determinacion de nitrogeno total Kjeldahl

Para la determinacidn del contenido total de nitrégeno de la H.N. se efectud de acuerdo
con la técnica Kjeldahl del Método 14.026, de la norma oficial AOAC (2012). El proceso se
llevé a cabo en tres etapas: digestion, destilacion y valoracion; las cuales se describen a
continuacion:

Digestion: En tres matraces de vidrio para digestion kjeldahl de 150 mL (analisis por
triplicado), limpios y secos se agregaron en cada uno de ellos en el siguiente orden: 1.0
gramos de muestra de H.N. (previamente deshidratado), 1.0 g de sulfato de cobre, 10 g de
sulfato de potasio y 15 ml de &cido sulfurico concentrado como catalizadores. Con ayuda del
equipo de digestion Kjeldahl se colocaron los tres matraces (R1, R2 y R3) sobre las parrillas
del equipo, a una temperatura de 400 °C, hasta lograr un cambio de viraje en la muestra de
un tono café oscuro opaco a un verde esmeralda. El procedimiento tuvo un tiempo promedio
de duracion de 3.5 h al término del proceso, los matraces se dejaron enfriar por 24 h a
temperatura ambiente.

Destilacion: Las muestras se traspasaron del matraz de vidrio a un tubo de muestra para
Kjeldahl estandar (300mL), el cual se coloco en el destilador automatico/tipo kjeldahl
rapidstill 11. Al momento de la destilacion se adicionaron 100 mL de una solucion de
hidroxido de sodio (40% p/v en agua destilada). Se recuperaron 50 mL del destilado en un
matraz de 250 mL, con 50 mL de una solucién de acido borico (4% p/v en agua destilada)
con 10 gotas de indicador universal Wesslow, el cual proporciono a la solucion un color azul
purpura. Después de recibir el destilado en la solucion (50 mL) la solucion torno a un color

verde esmeralda.

Pagina 37 de 93



INSTITUTO POLITECNICO NACIONAL

Valoracion: La muestra se titulé con &cido clorhidrico al 0.1 N, para cada replica se
registro el gasto del volumen de HCI en mL, el cual se afiadio hasta alcanzar un tono purpura.
El calculo del porcentaje de nitrdgeno total en la muestra se realizé mediante la siguiente

ecuacion:

Vyci x Nx 14
Mmnsx 1000

NTK = *F*100 (4.5)
Donde NTK es el porcentaje de nitrdgeno total en la muestra (%), Vuci es el volumen gastado
de &cido clorhidrico en la titulacién (mL), N es la normalidad del HCI, 14 es el peso
equivalente del nitrogeno, Mms es la masa de la muestra en base seca (g) y F es un factor de

conversion con un valor de 5.85 (factor utilizado para cereales y soja).

4.3.2 Caracterizacion morfologica y de elementos
43.2.1 Determinacion del diametro y morfologia de particulas de
H. N.

Para la caracterizacion de la H.N. se analizé el didmetro promedio de particulas, asi como
la morfologia fisica estructural a través de la técnica de microscopia electronica de barrido
ambiental. Para ello se utilizé un microscopio electrénico de barrido ambiental (marca: Carl
Zeiss Modelo: EVO LS10 Life Science, Alemania) con detector de electrones secundarios.
La adquisicion y el analisis de las imagenes se realizaron a cada una de las harinas tamizadas,
<150 y <50 um, para lo anterior se tomaron 10 mg de cada una de las muestras, las cuales se
pusieron en portamuestras de aluminio, éstas se colocaron en la cdmara del microscopio. Las
tomas de microfotografias en el microscopio se hicieron bajo las siguientes condiciones:
15000 volts, magnificacion de 1, 200 y 500 aumentos; este estudio se realizé por triplicado.

4.3.2.2 Caracterizacion de elementos quimicos de la H.N.
A la H.N. se le realizd un mapeo de elementos quimicos mediante un microanalisis
elemental utilizando microscopia electronica de barrido con un detector de energia dispersiva
(rayos X) marca Bruker modelo: Quantax 200, Alemania. Este estudio se hizo en el

laboratorio de microscopia electrénica del CEPROBI. Para este estudio se colocaron menos
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de 20 pg de H.N. tamizada en las diferentes mallas (tamafio de particula <150 um, <50 um).
El mismo anélisis se realiz6 para las muestras de H.N. recuperadas del proceso de

bioadsorcion de Fe(lll) (sistemas H.N.— Fe) de las aguas sintéticas tratadas.

4.3.3 Caracterizacion de grupos funcionales por analisis FTIR

La caracterizacion de los grupos funcionales presentes en las muestras de H.N. antes y
después del proceso de bioadsorcion de Fe(lll) se realizo utilizando la técnica de
espectroscopia de infrarrojo con transformada de Fourier (FTIR por sus siglas en inglés).
Para ello se utiliz6 un Espectrofotometro Marca Shimadzu, modelo IR-Affinity 1, Japon.
Para este estudio se colocd < 0.1 g de muestra de H.N. sobre una placa ATR a temperatura
ambiente. Las condiciones de operacion del equipo fueron: nimero de escaner de 30, en un
rango de longitud de onda (frecuencia) de 4500 - 500 cm-! y una resolucion de 4 cm™. El
método de recuperacion de muestra de H.N. después del proceso de bioadsorcion de Fe(l11)
se describe en las siguientes secciones. Todas esas pruebas se hicieron por triplicado para

cada muestra de harina de nopal.
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4.3.4 Determinacion de la capacidad de bioadsorcion
Las pruebas de determinacion del efecto del pH, concentracion inicial de iones metalicos
de Fe(Ill) (Co), concentracion de la H.N. (Cun) y tamafio de particula de la H.N. (D), se
realizaron por el método de jarras a 25 °C y 120 rpm de velocidad de agitacion, con 1 min de
agitacion previa de 300 rpm. En la Tabla 3. se presentan los experimentos que se realizaron
para la determinacion de la capacidad de adsorcion de iones metalicos de Fe(l11) mediante la
H.N.

Tabla 3. Descripcion del codigo de experimentos.

. Variable Variable D -
SAECITEE dependiente independiente (m) Seccion Foon
EXP A pZ (mV) Masa de H. N. (g). 150 4351 1 7

01
EXP B pZ (mV) pH. 150 4352 2 4y9

LY

01 %0e; Ceq Cot(znn?inl_) ); 150 2 4

EXP C 0 o Co (Mg-LY) 50 436 _
Ge; eq t (min).

01 %0c; Ceq Chin (Mg-L™). 150 1 7

EXP D o %0, Ceg Crn (mg-L). 50 4.3.1 17
Anélisis por triplicado.
4.3.5 Analisis de la electrocinética
4.35.1 Efecto de la masa de H.N. sobre el potencial Z

Como anélisis preliminar a la evaluacion del efecto del pH en sistemas H.N.—Fe(ll1), se
evalué el efecto de la concentracién de la H.N. sobre el valor del potencial Z en procesos de
coagulacién-floculacion de soluciones de aguas sintéticas de iones de Fe(l1l) preparadas sin
ajuste de pH. Para ello se prepar6 una solucion stock de Fe(l11) a 100 mgL* de acuerdo a lo
descrito en la seccion 4.2.3. El pH de las muestras de agua sintética con Fe(l11) después de

30 min de preparacion fue de 2.64. A 100 mL de cada muestra (vasos Berzelius de 250 mL),

Pagina 40 de 93



INSTITUTO POLITECNICO NACIONAL

se les agregd H.N. con tamafio de particula <150 um. Las concentraciones que se estudiaron
fueron de 0.01, 0.05, 0.1, 0.5,1.0, 1.5y 2 g de H.N.

Para estos experimentos se pesaron los gramos correspondientes de H.N. en una balanza
analitica Marca Mettler Toledo, modelo AX204, USA y se agreg6 al agua sintética [Sistema
H.N.—Fe(l11)]; la suspension se agito en parrilla de calentamiento con agitacion magnética
(marca Thermo SCIENTIFIC modelo Cymarec SP131325, China) a temperatura de 25 °C
durante un tiempo de 5 min (tiempo de contacto) y una velocidad de agitacion de 120 rpm.
Transcurrido dicho tiempo, se tomaron 2 mL de la suspension con ayuda de una jeringa y se
inyectaron en la celda para medir su Potencial Z en el instrumento de andlisis electroquimico
(marca Nanoziser, USA) el cual est4 ubicado en el laboratorio de andlisis de la Escuela
Nacional de Ciencias Bioldgicas del IPN.

Este procedimiento se realizé por triplicado para cada gramaje de H.N. Los valores
obtenidos del potencial Z (mV) se graficaron en el eje de las ordenadas versus la masa
disuelta de H.N. en el eje de las abscisas.

4.3.5.2 Determinacion del pH

El efecto del pH en aguas con iones de Fe(ll1) (aguas sintéticas) se evalud con el valor del
potencial Z (mV) obtenido; ademas, en este estudio se compar6 el efecto de las masas de
H.N. (con un tamafio de particula <150 um), a saber, 0.1, 0.5 y 1 g aplicadas en 100 mL de
agua con iones de Fe(ll1); como muestra control se us6 una muestra de agua sintética sin la
aplicacion de H.N. Para cada muestra de agua sintética se evaluaron nueve valores de pH: 2,
3,4,5,6,7, 8,9y 10; para obtener dichos valores, las muestras de agua sintética fueron
ajustadas con una solucion valorada de NaOH al 0.1 N y HCl al 0.1 N. El ajuste del pH fue
medido con un potenciometro (marca Thermo, modelo ORION 3 STAR, USA). Cada uno de
estos experimentos se realizo por triplicado.

Para los siguientes experimentos se procedio de la siguiente manera: se preparé una
solucidn stock de iones de Fe(l11) a una concentracion de 100 mgL de acuerdo con la seccion
4.2.3. En un vaso de precipitados se agregaron 100 mL de agua sintética (volumen de
reaccion) y después se agito por 5 min a una velocidad de 120 rpm con ayuda de una parrilla
de calentamiento con agitacion magnética a temperatura de 25 °C. Al termino del tiempo de

Pagina 41 de 93



INSTITUTO POLITECNICO NACIONAL

agitacion se tomaron 10 mL de la solucién con ayuda de una probeta y se colocaron en un
vaso de precipitados cilindrico de PTFE con un piston de desplazamiento oscilante para
medir su Potencial Z en un equipo para analisis electroquinético (modelo ZETA-check de la
marca Colloid Metrix, USA) ubicado en el Laboratorio de planta piloto del IMTA. El mismo
procedimiento se realiz6 para valores de pH restantes, por triplicado. Los valores obtenidos
del potencial Z en mV se graficaron en el eje de las ordenadas versus la masa disuelta de

H.N. en el eje de las abscisas.

4.3.6 Efecto de la concentracion inicial de Fe(III)

Para estudiar el efecto de la Co sobre el porcentaje de remocion (%qc) por el método de
jarras, se evaluaron cuatro valores de Co: 100, 125, 150 y 200 mgL™ (mg de Fe elemental), a
través de un analisis cinético de bioadsorcidn para diferentes tiempos de contacto, a saber; 2,
4,7, 10, 15, 20, 25, 30, 60, 90 y 120 min. Para todos los experimentos, se utilizé H.N. a una
concentracion (Cun) de 100 mgLt a tamarios de particula de <150 um y <50 pm.

Para estos experimentos se preparo agua sintética (solucion stock) de Fe(ll1) a una Co de
100 mgL™, después en vasos Berzelius se vertieron 100 mL de dicha agua sintética (volumen
de reaccion) y a éstos se les agregaron 0.01 g de H.N. (Cun = 100 mgL™Y); inmediatamente,
la suspensidn se puso en agitacion (con ayuda de un agitador magnético a temperatura de 25
°C) por 1 min a una velocidad de 300 rpm para lograr una homogenizacion y rapidamente se
cambio la velocidad de agitacion a 120 rpm por 2, 4, 7, 10, 15, 20, 25, 30, 60, 90 y 120 min
(tiempo de contacto) de acuerdo al experimento cinético de bioadsorcién. Al término del
tiempo de contacto se procedio a centrifugar la suspension utilizando una centrifuga (marca:
Hermle, de LaborTechnik GmbH —Z, Modelo: 323 K, Alemania) bajo las condiciones de
operacion de 10000 rpm, a 15 °C por 10 min, reportadas por Vargas (2019).

Posteriormente el sobrenadante fue recuperado y se uso para determinar la concentracion
de Fe(lll) final (Cr) presente de acuerdo con el método colorimétrico de tiocianato, dicha
metodologia se describe con mayor detalle en la seccion 4.3.6. EI material sélido precipitado
se recuper0 en cajas Petri de vidrio y se seco en estufa de calentamiento a una temperatura
de 36+2 °C por 12 h continuas para su secado; una vez seco el material, se recupero el polvo

y se resguardo en tubos eppendorf almacenados en desecadores con silice para su posterior
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andlisis de microscopia electrénica de barrido (MEB) y FTIR. El estudio cinético de
bioadsorcion se realiz6 por triplicado para cada uno de los once tiempos de contacto
establecidos. Los valores del %qc fueron calculados de acuerdo con la ecuacién 4.6,
graficandose en el eje de las ordenadas versus el tiempo de contacto (t) en el eje de las

abscisas.

4.3.7 Efecto de la concentracion de la H.N.

El estudio para evaluar el efecto de la Cun (MgL™) sobre %qc por el método de jarras y
para un tiempo de contacto de 60 min, consistid en la siguiente metodologia: se evaluaron
siete valores de Cr, a saber; 25, 50, 75, 100, 125, 150 y 200 mgL™ y se prepar6 agua sintética
(solucion stock) de Fe(l11) a una Co de 150 mgL ™, esta concentracion fue elegida de acuerdo
con los resultados obtenidos de la seccion 4.3.5.3. La solucion stock se ajusté a un pH de 4.3
con ayuda de una solucion valorada de NaOH al 0.1 N medida con el potenciémetro antes
descrito.

Después, en vasos Berzelius se vertieron 100 mL de agua sintética (volumen de reacciéon)
y se agregaron 0.0025 g de H.N., posteriormente la suspension se agitd por 1 min a una
velocidad de 300 rpm para lograr una homogenizacion e inmediatamente se cambié la
velocidad de agitacion a 120 rpm por 2 min (tiempo de contacto), éste analisis se realizé a
una temperatura de 25 °C. Transcurrido dicho tiempo, se procedi a centrifugar la suspension
utilizando la centrifuga y las condiciones de operacion antes descritas e inmediatamente se
recupero el sobrenadante para determinar Fe(lll) residual (Cr) de acuerdo con el método
colorimetro de tiocianato para la determinacion de Fe, dicha metodologia se describe con
mayor detalle en la seccion 4.3.8.6. El material sélido precipitado se recuperé en cajas Petri
de vidrio y se secé en estufa de calentamiento a una temperatura de 36x2 °C por 12 h
continuas; una vez seco el material se recuperé el polvo y se resguardo en tubos eppendorf
almacenados en desecadores con silice para su posterior analisis de MEB y FTIR. Este
estudio se realizo por triplicado para cada tiempo de contacto antes mencionado, es decir, 2,
4,7, 10, 15, 20, 25, 30, 60, 90 y 120 min. Los valores obtenidos del %qc se graficaron en el

eje de las ordenadas versus el tiempo de contacto (t) en el eje de las abscisas.
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4.3.8 Determinacion de Fe(IIl) por método colorimétrico de tiocianato

Para la determinacion de la cantidad de Fe(l1l) presente en las muestras de agua sintética
antes y despues del proceso de bioadsorcion mediante H.N., se utilizé6 el método de
determinacion de hierro por colorimetria de tiocianato de amonio, el cual se modificé y
adapto de McFarlane, (1932), Adams, (1995), Niedzielski y col., (2014) y Nyasulu y Barlag,
(2011). Para la determinacion de Fe(l1l) se tomaron 1.0 mL de cada una de las muestras de
agua sintética de acuerdo a lo reportado en las secciones del apartado 4.3.5.3 y 4.3.5.4. Para
ello se les agreg6 1.0 mL de solucién de HCl a 0.1 M y la mezcla se homogenizo6 con ayuda
de un vortex por 10 segundos, lo anterior se realizé con la finalidad de mantener todo el

hierro en oxidacién férrica.

Fe3* aq) + HCl (aq) = [Fe]*3(aq) + H(ag) + [FECI]* (ag)

A la mezcla obtenida se agregd 1 gota de permanganato de potasio 0.15 M y 1.0 mL de
solucion de tiocianato de amonio 1 M; inmediatamente se homogenizd con ayuda del vortex
por 10 segundos, con la finalidad de mantener todo el hierro disponible para formar complejo

del monotiocianato férrico en el equilibrio.

Fe3*(ag) + SCN (ag) = [FeSCN]* (ag)

Posteriormente, toda la mezcla se dejé en reposo por 15 min y después fueron leidas en
un espectrofotometro UV (marca Shimadzu, modelo UV-1800 UV/Visible, Japon), a una
longitud de onda de 490 nm. Por otra parte, para establecer la curva de calibracién, se
analizaron controles con aguas sintéticas antes de la remocién (la metodo6loga se presenta en
el anexo 1) y se usé un factor de 10 por las diluciones hechas para mediciones que superaran
los 20 mgL* de hierro elemental. La determinacion de Fe(lll) presente en las muestras de
agua sintética después del proceso de bioadsorcidn se calcularon de acuerdo a los parametros

de la ecuacion de la linea recta de la Tabla 4.
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Tabla 4. Valores de la pendiente B y ordenada al origen A.

Parametro Valor Error Ecuacion
A 0.00814 0.00364
Y=B*X+A
B 0.0836 0.000333

4.3.9 Ajuste de datos al modelo matematico
4.3.9.1 Célculo del porcentaje de Fe(l11) removido
El porcentaje de Fe(lll) bioadsorbido (%qc) mediante la H.N. se calculdé usando la
siguiente formula de acuerdo a Nharingo y col., 2015.

%q, = % x 100 (4.6)

Donde C, es la concentracion inicial de Fe(11) en mgL? y Cs es la concentracion final de
Fe(111) en mgL™.

Por su parte, la capacidad de biosorcion de Fe(lll) en el equilibrio mediante la H.N. se

calcul6 utilizando la siguiente formula:

_ (Co=cCy)rv
Donde g es la capacidad de biosorcion en el equilibro en mgg™? (miligramos de sorbato por
gramo de sorbente), V es el volumen de reaccion del agua sintética y M es la masa de H.N.

(biosorbente) aplicada en cada uno de los experimentos (Flores y col., 2013; Kyzas y
Kostoglou, 2014; Nharingo y col., 2015).
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5 RESULTADOS Y DISCUSION

En el presente trabajo se estudio el potencial de la H.N. como biosorbente para iones
metalicos de Fe(lll) presente en aguas sintéticas mediante el método de jarras, asi como los
factores que tienen un mayor efecto sobre la capacidad de bioadsorcion. Los resultados de
las mediciones se reportan bajo el Sistema Internacional de Unidades (SI) (Gutiérrez y
Guardado, 2010).

5.1 Rendimientos de H.N. y analisis quimico proximal
El rendimiento de la H.N. obtenida a partir de nopal fresco sin espinas de 30 - 35 dias de
maduracion fue de ~ 4.7% en base seca; los valores fueron obtenidos a partir de balances de
materia presentados en la Tabla 5jError! No se encuentra el origen de la referencia.. El
rendimiento obtenido en este trabajo es del mismo orden de los rendimientos que se han
obtenido de mucilago de nopal, harina de tuna, entre otros derivados del nopal (Fox y col.,
2012; Villabona y col., 2013; Mostafa y col., 2014; Vieyray col., 2015; Mannai y col., 2016).

Tabla 5. Rendimiento de la Harina de Nopal.

Componente kg %
Nopal fresco sin espinas 6.250 100.0
Agua 5.957 95.31
Harina de nopal” 0.293 4.69

*La harina de nopal present6 un 4.94+0.14% de humedad.

Con respecto a los resultados del andlisis quimico proximal de la H.N., éstos se muestran
en la Tabla 6, ademas en ésta se presentan datos obtenidos por otros autores con la finalidad
de hacer una comparacion entre dichos datos y los obtenidos en el presente trabajo. En la
Tabla 6 se puede observar que el contenido de humedad (4.97 g/100 g de muestra) es del
mismo orden a lo reportado por Hernandez y col., (2011), sin embargo, difiere de los
resultados reportados por otros autores. Dichos resultados probablemente se deben a una falta
de control de las muestras, sobre todo a diferentes tiempos de exposicion de las mismas a la

humedad después del secado y antes de realizar la medicion de humedad. Ademas, del
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proceso de secado de las mismas, algunos estudios sugieren que 60 °C es la temperatura
optima de secado por estufa (Lopez y col., 2011).

Lo que respecta a los valores para cenizas y extracto etéreo, éstos mantienen similitud con
respecto a los datos reportados por Rodriguez y col., (2007), Lopez y col., (2011) y
Herndndez y col., (2011), quienes caracterizaron harinas de nopal de condiciones bioldgicas
equivalentes, como estado de maduracién, especie y sin espinas, lo cual muestra que el
método de secado solar implementado en el presente estudio no afectd la composicion
quimica natural de la muestra de nopal y podria aplicarse a procesos en escalas mayores. Con
relacion a los valores de nitrgeno total, se puede observar que los resultados tuvieron
diferencias respecto a los encontrados por Hernandez y col., (2011), y Lépez y col., (2011);
este resultado puede ser atribuido a la edad de maduracién de los cladodios, ya que sea
mencionado que conforme se incrementa la edad de maduracion de los cladodios, el
contenido de nitrogeno total se reduce. En ese sentido, los datos obtenidos en el presente
trabajo coinciden con lo reportado por Loubet, (2008) y Castillo y col., (2013), quienes
trabajaron con cladodios de 30 dias de maduracion.

Por otro lado, la H.N. del presente trabajo present6 un alto contenido de carbohidratos
totales con respecto a los reportados por Castillo y col., (2013), sin embargo, mostré valores
cercanos a los obtenidos por Loépez y col., (2011), quienes usaron nopales de 40 dias de
maduracion y de la misma especie. El alto valor de carbohidratos de la harina de nopal esta
ligado al estadio de cosecha, debido a que en este periodo los niveles de acidos urénicos y
polisacaridos pépticos son importantes para el desarrollo de la planta (Ribeiro y col., 2010).
En general, los datos reportados para la composicion quimica de la H.N. se encuentran dentro
de los intervalos generales documentados en la literatura (Lemos y col., 2017).

En la literatura se ha reportado que los estados de maduracién, la temporada de cosecha y
las regiones geograficas de produccion agricola son algunos factores que influyen
principalmente en la composicion quimica del nopal para varias especies (Ramirez y col.,
2007; Rodriguez y col., 2007; Contreras y col., 2011; Hernandez, Pérez y Rodriguez, 2011;
Mostafa y col., 2014; Méndez y col., 2015; Pérez y col., 2015; Chinedu, Benjamin, y Peter,
2017; FAO, 2018).
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Tabla 6. Resultados del analisis de la composicidén quimica de la Harina de Nopal.

Determinacion H.N. a b C d e
Humedad 4.94 4.06+0.02  5.49+0.13 5.03  1.63+0.11 5.25
Cenizas 19.64*  18.41+1.64 22.11+0.06 17.65 20.46+0.30 20.28+0.19
Extracto Etéreo 3.34*  3.00+0.03 1.63+0.17 2.16 2.30+0.35  3.03+0.38
Nitrégeno total 8.43*  14.22+1.23 8.82+0.03 7.07 7.52+0.05 12.66+0.80
Fibra Dietética

sd 55.00+¢1.30 15.73+0.27 11.00 6.15+0.43  47.65+0.00
Total
Carbohidratos 68.50%*  35.00%**  §1.95%**  42.94 68.09 16.38
totales

Sin datos: sd. *Valores obtenidos en porcentaje base seca. **Dato incluye fibra dietética total.
***Datos calculados con base a lo reportado por cada autor. Para el calculo de los carbohidratos
totales se determind por medio de la diferencia del total restando los demas componentes presentados
en esta tabla. Los valores aqui mostrados son la media de tres replicas + desviacion estandar. H.N.
es harina de nopal. El analisis se realiz6 por triplicado. a) Rodriguez y col., (2007); b) Loubet (2008);
¢) Hernandez y col., (2011); d) Lépez y col., 2011; e) Castillo y col., (2013).

5.2 Microandlisis morfoldgico y elemental de la H.N.

En las imégenes de la Figura 11a-d se presentan las micrografias de particulas, tamizadas
a través de la malla #100, de la harina de nopal mediante luz blanca, luz polarizada y la
técnica de Epi-fluorescencia. En éstas se puede ver la morfologia, la superficie, la porosidad
y la textura de las particulas, asi como la microestructura y la forma de los componentes
presentes en la H.N. (particulas, fibras y mucilago); por ejemplo, en las micrografias de la
Figura 11a-b se pueden ver particulas con estructuras planas y lisas, asi mismo se observaron
particulas con estructuras fibrilares y porosas (ver Figura 11b). En esta Ultima micrografia
obtenida con luz polarizada se puede ver con mejor detalle la microestructura interna de este
tipo de particulas; ademas, el efecto de dicha luz permiti6 diferenciar fibras entrelazadas, las
cuales interactian entre particulas deshidratadas de diferentes tamarios de la H.N. con la
presencia de compuestos mucilaginosos (ver Figura 11b). También, con la técnica de
microscopia utilizando luz polarizada se logré identificar la presencia de celulosa y/o
compuestos cristalinos como oxalatos de calcio como parte de las estructura y componentes

de la H.N. (ver Figura 11c dentro del circulo rojo).
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Finalmente, con el apoyo de la técnica de Epi-fluorescencia con filtros de excitacion de
330-380 nm, 450-490 nm y 510-560 nm se logrd observar la presencia de compuestos
fluorescentes (ver Figura 11d circulo azul), cromdforos de lignina con emision en el
espectro verde, asi como del espectro rojo asociado a la degradacion de productos de ligninas,
los cuales de manera natural se encuentran en el material vegetal del nopal de la familia de

las cactaceas (Vieyray col., 2015).

Figura 11. Micrografias por microscopia fotonica de particulas de la H.N. Opuntia ficus-

indica (L.) Mill. tamizada en malla #100. a) En campo claro, magnificacion de 10X. b) En
luz polarizada, magnificacion de 20X. c) En luz polarizada, magnificacion de 40X. d)

Microscopia de Epi-fluorescencia, lampara de mercurio, magnificacion de 20X.
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La estructura y morfologia a nivel microscopico de particulas que componen la H.N. se
presenta en las micrografias de la Figura 12a-d; éstas fueron obtenidas a diferentes
magnificaciones mediante microscopia electronica de barrido. En las micrografias
presentadas en dicha figura se puede ver con mayor amplitud la distribucion de tamarios de
las particulas que constituyen la H.N. tamizada por la malla #100, la cual corresponde a un
tamarfio de poro de 150 um (Figura 12a); este resultado est4 de acuerdo con datos y aspectos
generales reportados por varios investigadores al momento de presentar diametros y
longitudes de particulas obtenidas a partir de materiales bioldgicos (Ledn, 2010; Madera y
col., 2018; Soberanis y col., 2021). Con el apoyo del detector de electrones retrodispersos
(BSD por sus siglas en inglés) se logrd observar la morfologia y microestructura de las
particulas de la H.N., éstas presentan de manera general una textura irregular con porosidades
heterogéneas en casi toda su estructura y un aspecto fibroso tal y como se puede ver en la
Figura 12b (Vieyray col., 2015). La presencia de poros en la superficie de las particulas de
H.N. puede promover la adsorcion de iones de Fe(lll) durante los procesos de remocion
(Ghasemi y col., 2014).

También en las algunas particulas de la H.N. se pudieron detectar la presencia de diversos
minerales, los cuales se pueden observar en las micrografias de la Figura 12c-d. En la
micrografia (Figura 12c) se pueden ver estructuras cristalinas asociadas a minerales de
oxalato de calcio, éstas presentan formas de racimos de cristales denominadas drusas, asi
como fragmentos de las mismas originadas por el proceso de pulverizacion. Este tipo de
estructuras cristalinas también fueron observadas por Vargas, (2019), quien reportd estas
estructuras de oxalatos de calcio en nopales de la misma especie y con edad de maduracién
de 80 dias. Tambien, este tipo de estructuras fueron observadas por Contreras y col., (2011)
en nopales de la variedad redonda. Finalmente, en la micrografia mostrada en la Figura 12d
se puede ver un acercamiento de las estructuras cristalinas formadas en los nopales y por
consecuencia en la harina obtenida de éstos. De acuerdo con lo anterior, se puede comprobar
y confirmar la descripcion de estructuras fisicas y morfologia de la superficie de las particulas
de H.N., asi como la presencia de elementos caracteristicos del nopal Opuntia ficus-indica
(L.) Mill.; estos elementos descriptivos ayudan a justificar de manera general los fendmenos

de adsorcion.
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Figura 12. Micrografias de particulas de H.N Opuntia ficus indica (L.) Mill. tamizada en malla
#100 obtenidas por microscopia electronica de barrido. a) Magnificacion de 100X. b)
Magnificacion de 200X. c) Cristales de oxalato de calcio presentes en H.N, magnificacion de

500X. d) Cristales de oxalato de calcio presentes en H.N magnificacion de 1000X.

Por otro lado, con la finalidad de continuar con la caracterizacion quimica de la H.N., se
realizaron estudios de microanalisis elemental mediante energia dispersiva antes del proceso
de remocion de Fe(l11), los resultados se presentan en la Figura 13a-b. En la Figura 13a se
presenta el espectro de energia dispersiva (picos) que muestra la existencia de elementos
quimicos identificados en la H.N., en esta figura se puede ver la presencia de minerales como

potasio, calcio, magnesio, fosforo y otros elementos como azufre y cloro. La identificacion
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de estos minerales puede deberse a la presencia e identificacion de drusas en las muestras de
H.N. Ademas, este resultado es consistente con los resultados del analisis quimico proximal
relacionado con el porcentaje de cenizas (ver Tabla 6). Este resultado es consistente y
comparable a los reportados por otros autores (Loubet, 2008; Santos, 2010; Lépez y col.,
2011; Castillo y col., 2013), quienes reportan que la principal composicion de cenizas se
debe a la presencia de calcio (Ca) y potasio (K), lo cual fue confirmado en el microanalisis
elemental de la H.N. que mostro valores del 61.4% para potasio, 18.4% para calcio y 9.56%

para magnesio; dichos resultados de muestran en la Figura 13b.
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Figura 13. Microanalisis elemental de H.N Opuntia ficus-indica (L.) Mill. a) Espectro
obtenido con energia dispersiva. b) Contenido porcentual de elementos identificados en el

espectro con energia dispersiva.

Pagina 52 de 93



INSTITUTO POLITECNICO NACIONAL

5.3 Anadlisis de tamafio de particula de H.N.

Las micrografias y los resultados del analisis de tamafio de particula de la H.N. tamizada
a través de las mallas #100 y #325, las cuales corresponden a particulas <150 um y particulas
<50 um, respectivamente, se presenta en la Figura 14a-d. Para el andlisis del tamafio de
particula se obtuvieron 50 micrografias de los diferentes lotes de la H.N., en la Figura 14c-
d se presentan dos micrografias que corresponden a cada uno de los lotes. Se seleccionaron
200 particulas de 50 micrografias obtenidas de cada uno de los lotes, a los cuales se les midio6
el didmetro; los resultados obtenidos se presentan en los histogramas (Figura 14a-b), en
éstos se puede observar que los didmetros de las particulas de H.N. que pasaron por la malla
#325 muestran una distribuciéon de tamarios de didmetro del tipo gaussiana normal, con
didmetros entre 10 - 45 um y un diametro promedio de 28 um.

Las particulas que pasaron por la malla #100 presentan una distribucion de tamafios de
didmetros tipo gaussiana amplia e inclinada hacia valores de menores de 40 pm. En este
histograma se puede ver que hay muchas particulas en el intervalo de 5 - 40 pum y un menor
porcentaje con diametros mayores a 100 um; este lote de H.N. tuvo un diametro promedio

de 78 pum.
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d)
Figura 14. Histograma de distribucién de tamafio de particula, a) Harina de nopal con tamafio de

particula < 50 um. b) Harina de nopal con tamafio de particula < 150 um. Micrografia de harina
de nopal, ¢) Tamafio de particula < 50 um. d) Tamafio de particula < 150 pum.

Estos resultados indican que las H.N. tamizadas por las diferentes mallas, muestran una
diferencia significativa en el tamafio de particula promedio; dicho resultado puede mostrar
influencia en el proceso de coagulacién-floculacion de los sistemas H.N.—Fe(III) de acuerdo
aloreportado en la literatura, donde se indica que la influencia del incremento de la superficie
de contacto, aumenta considerablemente el porcentaje de remocién (Barka y col., 2010).

Durante los experimentos del estudio del efecto de la concentracion de harina de nopal de
la seccion 5.5.3, también se realizara un estudio comparativo entre los dos tamafios de
particula obtenidos (<150 y <50 um), para evaluar el efecto del incremento del area de
contacto sobre la capacidad de sorcion de la H.N.

Ademas, en algunos estudios se menciona la correlacion que existe entre el tamafio de
particula de H.N. con respecto a su composicion quimica; se ha referido que las fracciones
de particulas pequefias (< 63 um) contienen productos de degradacion de clorofilas, asi
mismo se ha visto que fracciones entre 100 - 200 um comprenden propiedades funcionales
como capacidad de absorcion de agua e indice de solubilidad en agua, por lo anterior, es
posible relacionar la influencia que tiene el tamafio de particula sobre los efectos en sus
propiedades fisicoquimicas (Nabil y col., 2019). Entre menor sea el tamafio de particula de

un biosorbente mayor sera el porcentaje de remocion del ion metalicos presente (Ben Rebah
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y Siddeeg, 2017); por ejemplo, para tamafios de particula <75 um de H.N. se han observado
porcentajes de remocion del 100% de Pb(Il) (Nharingo y col., 2015).

5.4 Analisis FTIR de la H.N.

En la Figura 15 se muestran los resultados de espectroscopia por infrarrojo para la
caracterizacion estructural de la H.N. pura, en un intervalo de frecuencias estudiado de 500 -
4500 cm™*. En dicha figura se puede ver una banda en una longitud de onda de 667 cm™, ésta
se encuentra relacionada con la vibracion molecular para grupos hidroxilo (—OH) flexion
fuera de plano; también se observa una banda a 827 cm™ con extension en la conformacion
2'-endo de azucares, este enlace molecular ha sido asignado a compuestos aromaticos
fenolicos que propiamente pueden ser caracteristicos de la H.N. (Dovbeshko y col., 2002;
Vishali y Karthikeyan, 2014; Vieyra y col., 2015). También, se pueden ver otras bandas en
las frecuencias de 775 y 888 cm™ correspondientes al estiramiento molecular asimétrico (v3)
de la deformacion de grupos carboxilatos (O—C—0O) de monohidrato de oxalato de calcio y
vibraciones a la flexion fuera del plano (v4 y modo v2) relacionado con el carbonato de calcio
(calcita), respectivamente. Estos minerales de calcio han sido identificados en cladodios de
estadios jovenes (Loubet, 2008; Contreras y col., 2015; Vargas, 2019).

La banda a 1036 cm™ esta relacionada con la vibracién molecular para grupos éter
(C—0—C) e hidroxilos (—OH), pertenecientes a estructuras de residuos y unidades de
glucosa, especialmente en formas a-d-piranosa de polisacaridos presentes en las pectinas del
mucilago del nopal (Ishurd y col., 2010; Fox y col., 2012; Barka y col., 2013a; Rodriguez y
col., 2014; Nharingo y Moyo, 2016). La banda mostrada para una longitud de onda de 1241
cm esta relacionada para grupos asimétricos fosfato (P=0), aociados a los &cidos nucleicos
(Fox y col., 2012). El estiramiento molecular para 1310 cm™ vibra en enlaces (C—O), esta
frecuencia se encuentra dentro de la region (1250 - 1400 cm™) de identificacion de alcoholes
alifaticos primarios y secundarios asociados a la celulosa de H.N. (Vieyra y col., 2015).

Las pectinas en el mucilago de nopal se han correlacionado con vibraciones de
estiramiento a 1395 cm™ asignada a grupos carboxilo (—COOH) idénicos simétricos o
asimetricos (Fox y col., 2012; Rodriguez y col., 2014; Bayar, Kriaa, y Kammoun, 2016;
Nharingo y Moyo, 2016).

Pagina 55 de 93



INSTITUTO POLITECNICO NACIONAL

La banda pronunciada a 1600 cm™ se asocia a estiramientos del doble enlace carboxilico
(C=0) relacionados con ligninas de materiales fibrosos de origen biol6gico (Mizi, Dasong,
y Biao, 2012; Barka y col., 2013a). Ademas, se observO una region con cuatro bandas
pequefias mostrando sefiales para 1980, 2103, 2160 y 2322 cm-1, correspondientes al
estiramiento de enlaces O—H y C—C de acidos carboxilicos y alquenos, asi como de enlaces
glicosidicos, respectivamente (Onditi y col., 2016; Kalegowda, Singh y Nanjaraj, 2017). Una
banda en 2850 cm™ se asocia para el estiramiento de enlaces —CH2 en grupos carboxilicos
(Barrera y col., 2006). Una banda a 2921 cm™ se encuentra dentro de la region de vibracion
de estiramiento asimétrico en —CH> de cadenas acil-lipidicas (Fabian y col., 1995), —CHs de
acidos alifaticos y alcanos (Nharingo y Moyo, 2016; Barbera y Gurnari, 2018) y en extensién
de enlaces C—H en grupos ésteres metilicos asociados al acido galacturonico (Gopi,
Kanimozhi y Kavitha, 2015). Una banda amplia con pico méaximo en 3286 cm™ se
correlaciona con la presencia de grupos hidroxilo (O—H) relacionado con extension
molecular de alcoholes o acidos carboxilicos de la celulosa, asi como para grupos amino
(N—H) de diversos aminoécidos presentes en la H.N. (Fox y col., 2012; Barka y col., 2013a;
Rodriguez y col., 2014; Louati, y col., 2018).
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Figura 15. Espectro por FTIR de la H.N. con tamafio de particula <150 um antes del
proceso de remocion de iones de Fe(l11).
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Por otra parte, en la Figura 16a-b se comparan los resultados de espectroscopia por
infrarrojo de las bandas de H.N. pura contra las bandas de la H.N. después del proceso de
remocion de iones de Fe(l11) descritos en la seccidn 5.5.3; el estudio y analisis comparativo
se realizé para concentraciones aplicadas de H.N. de 25 y 100 mgL* asi como de los dos
tamarfios de particula aplicada para cada concentracién de aplicacion (<150 y <50 pm).

Los resultados obtenidos a partir del anélisis de los espectros de FTIR mostraron una
mayor intensidad de las bandas para aquellos andlisis de particulas <50 um (ver Figura 16b)
con respecto a las <150 um (ver Figura 16a), esto se debe principalmente al efecto del
incremento del area de superficie de contacto, puesto que para menores tamafios de particula
mayor sera el porcentaje de transmitancia (%T), lo cual puede asociarse con el incremento

de la capacidad de interaccion electrostatica de los sitios activos responsables de la remocion.
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Figura 16. Espectros por FTIR de H.N. Opuntia ficus-indica (L.) Mill. antes y después del
proceso de remocion de iones de Fe(l11) presente en agua sintética para un pH de 4.3 para

dos Cun de 25y 100 mgL™. a) Tamafio de particula de 150 um y b) 50 um.

Por otro lado, en la comparacion de bandas para la concentracion minima de aplicacion
de H.N. evaluada en este estudio (25 mgL™) y la que mostro méaxima bioadsorcion (100 mgL-
1 al menor tiempo de contacto (60 min), sugieren que los principales grupos funcionales

involucrados en el proceso de remocién de Fe(lll) fueron aquellos que manifestaron

Pagina 57 de 93



INSTITUTO POLITECNICO NACIONAL

simultaneamente la disminucién total (ver flechas verdes de la Figura 16a) o parcial (ver
flechas amarillas de la Figura 16b) de las sefiales del porcentaje de transmitancia en
comparacion con las bandas de la H.N. pura; éstos grupos funcionales corresponden a los
grupos carboxilicos ionicos simétricos o asimétricos (—COOH), hidroxilo (—OH), carbonilo
(—C=0) y amino (N—H), también reportados e identificados por otros trabajos publicados
(Sellami y col., 2014, Nharingo y Moyo, 2016, Barbera y Gurnari, 2018; Bouaouine y col.,
2018). Ademéas de otros grupos como carboxilato (O—C—O), eésteres metilicos
(—C—0O—CHj3), fosfato asimétrico (P=0) y acilo (—CH>—0—O0) reportados en este trabajo.

De acuerdo con lo anterior, se puede deducir que el efecto del mecanismo de coagulacion-
floculacién de la H.N. para la bioadsorcion de Fe(l11) disuelto en agua esta relacionado con
las moléculas antes descritas y que constituyen la H.N., como lo son los acidos galacturénicos
(presentes principalmente en pectinas de mucilago de nopal), oxalatos de calcio, acidos
nucleicos, celulosa, lipidos, acidos alifaticos, alcanos y aminoécidos (Contreras y col., 2016;
Gonzaélez, 2019).

También es bien conocido que los carbohidratos presentes en el mucilago del nopal, tales
como los polimeros de azucares ramificados, constituyen fuertes regiones de grupos
funcionales que aportan interacciones electrostaticas importantes, las cuales a su vez
permiten realizar el proceso de floculacion bajo condiciones éptimas de proceso establecidas
(Ishurd y col., 2010; Michalak y col., 2013; Bouatay, y Mhenni, 2014; Nharingo y col., 2015;
Bayar y col., 2016; Barbera y Gurnari, 2018).

5.5 Analisis de adsorcion de Fe(111) mediante H.N.
5.5.1 Efecto del pH

Las graficas de potencial Z como funcién del pH de los sistemas de H.N.—Fe(lll) se
muestran en la Figura 17. Es importante mencionar que previo a este estudio se realizo la
determinacion del efecto del gramaje de masa de la H.N. en el potencial Z (analisis realizado
por triplicado). De dicho estudio (seccion 4.3.5.1) se observo que para una masa de 10 mg
de H.N. en 0.1 L de agua sintética con 100 mgL de Fe(lll), se obtuvo un potencial Z de
+2.1479 mV, valor muy cercano a cero y dentro del intervalo de operaciones eficientes para
procesos de coagulacion-floculacion (+5 y -5 mV). En la literatura se encuentran reportados
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otros valores de potencial Z diferentes con respecto a lo encontrado en el presente estudio;
dichas diferencias estan relacionadas con pardmetros como el pH, la temperatura de los
ensayos, concentracion y especie de iones metalicos a remover mediante H.N. o de sus
derivados (Nharingo y col., 2015; Bouaouine y col., 2018). Con el resultado de gramaje antes
mencionados (10 mg, es decir, Cun=100 mgL™), se realizd el analisis del efecto del pH en
sistemas H.N.—Fe(IIT) con el proposito de identificar el pH de operaciéon que asegurara un
proceso de coagulacion-floculacion para Fe(l11).

En la Figura 17 se puede observar el efecto del pH (2 — 10) sobre el valor del potencial
Z. La comparacion de los resultados del efecto se realiza para tres concentraciones de H.N.
en aguas sintéticas para 0.1 L de agua sintética a 100 mgL™ de Fe(Ill) (ver curvas con
simbolos rojos, verdes y azules) y un experimento con el agua sintética sin aplicacion de
H.N. (cuadros negros); es necesario comentar que para valores de pH mayores a 4.5 se
observa la precipitacion del Fe(I11), mientras que en el intervalo de pH entre 2 - 4.5, el Fe(l11)
se mantuvo soluble y estable en las soluciones y de forma visual se observd que para estos
valores de pH las soluciones se tornaron de un color amarillo pasando al dorado y de ahi al
anaranjado cobrizo.

Un pH de 4 mostro valores del potencial Z entre +5 y -5 mV (valores asociados a la
optimizacion de procesos de coagulacion-floculacion) para Crn. de 100 mgL™? (Figura 17
simbolos rojo) por lo cual, considerando la curva de la gréfica mostrada, un valor de 4.3 de
pH permitira obtener valores de potencial Z muy cercanos a cero; éste valor de pH es
comparable con lo respetado por Razmovski, y Séiban, (2008) en analisis similares de
biosorcion de Fe(lll). Ademas, éste resultado es consistente con la solubilidad de especies
oxidadas de Fe(lll) que se presentan en intervalos de pH de entre 1 a 4, lo que permite en la
naturaleza la absorcion de Fe por medio de las raices de especies vegetales, a pesar de que el
Fe(Il) se encuentra en mayor proporcion disuelto en suelos (Lindsay y Schwab, 1982).

En el presente estudio después de la aplicacion de la H.N. en las aguas sintéticas para
remover el Fe(l11) se logré obtener un pH entre 6.3 - 6.5.
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Figura 17. Efecto del pH sobre las medidas de potencial Z de agua sintética de Fe(lll) a

una concentracion de 100 mgL™ para tres diferentes concentraciones de H.N.

5.5.2 Efecto de la concentracion inicial de Fe(III)

Una vez establecido el pH de operacion de 4.3, de acuerdo con la seccion 5.5.1, se
procedio a realizar los estudios cinéticos para el analisis del efecto de la concentracién inicial
de Fe(l11) y del tiempo de contacto, comparando los resultados para dos diferentes tamafios
de particula (<150 um y <50 pm), los resultados se presentan en la Figura 18a-b,
respectivamente.

Estos experimentos se realizaron para diferentes concentraciones iniciales de hierro (Co =
100, 125, 150 y 200 mgL!), para una Cun = 100 mgL™ a temperatura ambiente de 25 °C y
para diferentes tiempos de contacto (2, 4, 7, 10, 15, 20, 25, 30, 60, 90 y 120 min). Las barras
que estan dentro de los simbolos indican la desviacion estar de al menos 9 repeticiones de las

mediciones determinadas.
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Figura 18. Cinéticas de adsorcion de iones metalicos de Fe(l11) mediante H.N. Opuntia
ficus-indica (L.) Mill. para Co = 100, 150, 150 y 200 mgL* de Fe(lll), pH =4.3, T=25°C
y diferentes tiempos de contacto. a) D = 150 um y b) D =50 pum.
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En ambas graficas de la Figura 18 se puede ver que tienen un comportamiento similar, es
decir, éstas presentan un incremento en el porcentaje de remocion rapido para tiempo de
contacto menores a 10 min, y posterior a ese tiempo se observa un valor constante (meseta)
que se relaciona con el equilibrio de adsorcion, el cual presenta un porcentaje de remocién
de iones metalicos de Fe(l11) mayor al 99% para todas las concentraciones iniciales de hierro
estudiadas y los dos tamafios de particula. Este resultado demuestra que la harina de nopal es
un material con una alta capacidad y eficiencia de adsorcion de iones de Fe(l11), lo que es de
suma importancia, ya que la H.N. es un material de origen biolégico y econémico en México
y en otros paises. Resultados similares a los obtenidos en el presente trabajo fueron
reportados por otros autores (Miretzky y col., 2008; Barka y col., 2010; Barka y col., 2013a;
Flores y col., 2013; Fernandez y col., 2014). Barka y col., (2013a) investigaron el efecto H.N.
(con un tamafio de particula 100 - 200 um) de la especie Opuntia ficus-indica en la adsorcion
de iones metéalicos de Cd(11) y Pb(ll), y obtuvieron porcentajes de adsorcion entre 9.8 - 11.7%
y 22 - 26%, respectivamente para tiempos de contacto de 120 min.

En otros estudios se han aplicado harinas de nopal y/o derivados de la especie Opuntia
ficus-indica para la adsorcidn de iones metalicos usando tiempos de contacto mayores a los
150 min para alcanzar el porcentaje méaximo de remocion, en éstas investigaciones se
observaron aumentos en el tiempo de contacto con respecto al presente trabajo, estas
variaciones pueden ser atribuidas a la diferencia en el pH de experimentacion, ya que dicho
parametro puede modificar las caracteristicas de precipitacion y solubilidad de cada elemento
metalicos en solucién (Barka y col., 2013a; Barka y col., 2013b; Nharingo y col., 2015;
Onditi y col., 2016). Por otra parte, los valores relacionados con la meseta o equilibrio de
adsorcion pueden estar relacionados con la saturacién y/o la capacidad de adsorcion de la
H.N., la cual estd en funcion de algunas caracteristicas fisicoquimicas como los grupos
funcionales y cavidades fisicas que poseen las particulas (Barka y col., 2013a; Ghasemi y
col., 2014). Con respecto a la saturacion de los materiales bioadsorbentes de iones metalicos,
algunos autores han discutido que ésta se debe a un suceso derivado de la saturacion del
material organico disponible, lo cual demuestra que la concentracion de H.N. usada para
estos experimentos resultd ser un factor importante para la adsorcion de los iones metéalicos

de Fe(l11), como ya se discutio en la seccion 5.5.2.
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5.5.3 Efecto de la concentracion y tamano de particula de la H.N.

Los resultados de la remocién de iones de Fe(lll) y la cantidad de iones metalicos
adsorbidos (grem) como funcion de la Cuny D, se presentan en la Figura 19; las barras que
estan dentro de los simbolos indican la desviacion estandar de al menos 9 repeticiones de las
medidas. Con respecto al porcentaje de remocion, para el caso de los dos tamafios de particula
de H.N., se puede ver un incremento repentino en la adsorcion del Fe(Ill) mostrando
porcentajes de remocion de 82.4% a 98.25% para tamafio de particulas de <150 um y de
91.65% a 99.44% para tamano de particulas de <50 um cuando se aumentd la concentracion
de H.N. de 25 a 50 mgL™. El incremento en el porcentaje de remocion por el aumento de la
concentracion de H.N. puede estar asociado al incremento de sitios activos o el area
superficial que tiene el material bioadsorbente por el efecto de los tamafios. Este resultado es
consistente con lo reportado en otras investigaciones, en las cuales se han usado derivados
de nopal como materiales de remocion (Miretzky y col., 2008; Barka y col., 2013a3;
Fernandez y col., 2014), en dichas investigaciones se trabajé con plomo, cadmio y cromo,

respectivamente.
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Figura 19. Efecto de la Cun y D en el porcentaje de remocion y la cantidad de iones
metalicos adsorbidos (para Co = 150 mg/L de Fe(lll), un pH =4.3, T =25 °C y t = 60 min).
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También, en la Figura 19 se puede ver que para el intervalo de Cun de 75 - 200 mgL?,
para ambos D, los porcentajes de remocion de iones de Fe(I11) mostraron una meseta, ademas
los valores de %remocion no presentaron diferencias significativas para p < 0.05. En dicho
intervalo de concentracion de H.N. el %qc promedio fue de 99.77+£0.11%; este valor es muy
cercano al 100% de remocion de iones de Fe(l11) no obstante, ese pequefio porcentaje residual
de iones metélicos presente en las muestras de agua puede ser explicado como una
consecuencia a la posible formacion de agregados de las particulas de la H.N., los cuales
resultan en una disminucion de la superficie activa del material bioadsorbente para una
efectiva remocion.

Con respecto al efecto que presento el D de la H.N. en el %qc de iones de Fe(lll), en la
Figura 19 se puede ver que para Cun de 25 y 50 mgL™ las particulas de H.N. con medidas
<50 pm tuvieron un %Qc mas alto (91.57 y 99.27%, respectivamente) comparado con los
porcentajes removidos por las particulas con medidas de <150 pum (82.23 y 98.19%,
respectivamente). Este resultado puede ser atribuido a que las particulas con tamafios mas
pequefios tienen un area superficial mayor con respecto a las particulas con tamafios mas
grandes, lo que provoca una mayor capacidad de remocion de iones metélicos (Barlokova y
Ilavsky, 2010). Barka y col., (2013a), estudiaron el efecto del tamafio de particulas (<100
um, 100-200 pm, 200-500 um y >500 um) de H.N. (Opuntia ficus-indica) en la remocion de
soluciones de aguas sintéticas con 100 mgL™* de Cd(l1). Estos investigadores encontraron que
el bioadsorbente de particulas méas pequefias mostro cantidades bioadsorbidas en el equilibrio
de 11.75 ggt, mientras que el material con particulas mas grandes presentd valores de 6.56
ggl; los cambios en el porcentaje de remocion fueron atribuidos al tamarfio de las particulas
del bioadsorbente.

Por otra parte, con respecto la cantidad de iones metalicos adsorbidos (qrem) de este
trabajo, para el caso de los dos tamafios de particula de H.N., se puede ver un decremento de
forma casi exponencial en la adsorcion del Fe(l11) mostrando una grem de 4.92 a 0.75 mgmg"
! para tamafio de particulas de <150 um y de 5.49 a 0.75 mgmg™ para tamafio de particulas
de <50 um, cuando se aument6 la Cun en un increment6 de 25 a 200 mgL™t. EI decremento
en la cantidad de iones de Fe(l11) adsorbidos esta de acuerdo con la ecuacion (2.2), ya que en

los experimentos realizados en el presente trabajo se mantuvo constante la Co y V que fue
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tratado por las diferentes Cnxn evaluadas. No obstante, en algunas publicaciones se menciona
que este resultado esté relacionado con la formacion de agregados entre las particulas de la
biomasa para altas concentraciones de H.N. (Miretzky y col., 2008). Debido a ello este

resultado debe ser explorado mas a detalle en trabajos futuros.

5.5.4 Modelos de sorcion
5.5.4.1 Equilibrio de adsorcion

Los resultados de los experimentos de las isotermas de adsorcion de Fe(lll) mediante
H.N., para los tamafios de particula de <150 um y <50 pum, se presentan en la Figura 20a-b,
respectivamente; las barras que estan dentro de los simbolos indican la desviacién estandar
de al menos 9 repeticiones de las medidas y las lineas continuas representan los ajustes de
los datos experimentales de acuerdo a los modelos de Langmuir (linea azul) y de Freundlih
(linea roja).

En ambas graficas de la Figura 20 se observa un incremento de la capacidad de adsorcion
en el equilibrio (geg) como funcion de la concentracion de iones de Fe(l11) en el equilibrio
(Ceq), éstos son los iones remanentes en las muestras de agua sintética después del proceso
de remocion; el intervalo de concentracidn de Ceq en los que se observan esos incrementos
sonde 0.2 -2.72mgL?y 0.14 - 1.09 mgL™ para los tamafios de particula de <150 um y <50
um, respectivamente.

También, en las gréficas se puede ver que los valores de geq tienden a alcanzar un valor
constante o asintotico para las concentraciones més altas de Ceq estudiadas en este trabajo.

El comportamiento presentado en las gréficas esté relacionado con la disminucion gradual
del &rea de superficie de las particulas y al efecto de la saturacion de los sitios activos (grupos
funcionales y cavidades) de la H.N. durante el proceso de remocién (Barlokova y llavsky,
2010; Nharingo y col., 2015).

Ademas, los datos que se presentan en la Figura 20a-b establecen la capacidad maxima
de adsorcion de la H.N. utilizada en éste trabajo, asi como la efectividad de adsorcion en el
sistema H.N.—Fe(l1l) (Fernandez y col., 2014; Ghasemi y col., 2014).
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Figura 20. Isotermas de adsorcion de iones metalicos de Fe(11l) mediante H.N. Opuntia
ficus-indica (L.) Mill. (para Co = 150 mgL"* de Fe(lll), pH = 4.3, T = 25 °C y t = 60 min).
a) D =150 pumy b) D =50 pm.
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Los datos presentados en las graficas de la Figura 20a-b se ajustaron a los dos modelos
matematicos establecidos para isotermas de adsorcion; particularmente para este estudio se
usaron los modelos de Langmuir y de Freundlih (ver ecuaciones 2.3a y 2.4b,
respectivamente). Debido al patron de las isotermas tipo “L” y a los pardmetros obtenidos
del ajuste de los datos experimentales mediante los modelos antes mencionados, se identifico
que para ambos casos de D de la H.N. usada para la remocion, la H.N. tiene una alta afinidad
sobre los iones metalicos de Fe(l11) en solucion a 4.3 de pH (Limousin y col., 2007).

En algunas investigaciones se ha mencionado que materiales bioldgicos derivados de la
especie Opuntia ficus-indica muestran curvas de adsorcién similares a las reportadas en el
presente trabajo; en dichas publicaciones de ha realizado el estudio y andlisis de remocién de
iones metalicos de Cd(l11) y Pb(ll) (Barka y col., 2013a; Nharingo y col., 2015; Onditi y col.,
2016), Cu(ll) (Prodromou y Pashalidis, 2013) y As, Ba, Cd, Cr, Cu, Pb, Niy Zn (Wan y col.,
2019) utilizando H.N., fibra de H.N. y mucilago de nopal, respectivamente, entre otros
estudios.

Por otra parte, en la Tabla 7 se presentan los valores numéricos de los parametros
obtenidos del ajuste de los datos experimentales para ambos modelos de isotermas de
adsorcion, asi como los coeficientes de correlacion (R?). De acuerdo con los resultados
obtenidos para este analisis, los datos experimentales de adsorcion para la H.N. con los
tamafios de particula (D) <150 um y <50 um presentaron un coeficiente de correlacion de
0.975 y 0.987, respectivamente para el modelo de Langmuir, mientras que para el modelo de

Freundlih fueron de 0.961 y 0.955, respectivamente.

Tabla 7. Parametros de ajuste de modelos de isoterma de adsorcion de Fe(l11) a partir de H.N.

Tamanfo de Langmuir Freundlich
particula
(nm) QOmax KL 2 Kr 2
(mgmgy) | (Lmgdh | R " (mgwy R
<150 4.516 1.137 0.976 2.829 1.791 0.961
<50 5.499 1.082 0.987 2.314 2.193 0.955

Condiciones de estudio para Co = 150 mgL* de Fe(I11), un pH = 4.3, T =25 °C y t = 60 min.
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De acuerdo con los valores de R? del ajuste de los datos experimentales (R? ~ 1, ajuste
prefecto) para ambos modelos de sorcion, se puede concluir que para ambos tamafios de
particula de H.N. estudiados, el mecanismo de adsorcion se describe por ambos modelos, de
Langmuir y de Freundlich (Flores y col., 2013), sin embargo, son las constantes de indice de
afinidad las que sugieren mayor ajuste al modelos de Freundlich, el cual supone que el
secuestro de iones metélicos de Fe(lll) por la H.N. se rige fuertemente por mecanismos
indistintos de intercambio iénico por fendmeno de multicapa sin interaccion entre las
moléculas en esta fase, con diferentes sitios activos heterogéneos con igual probabilidad de
ser utilizados en la adsorcion, sin barrera energética, ademas de que presentar el fendmeno
de la quimiadsorcion que se lleva a cabo por las interacciones quimicas del material
adsorbente para promover el atrapamiento de los iones por efecto de la protonacion de grupos
funcionales presentes en la H.N. (Schiewer, y Volesky, 1995; Treybal, 1980 ; Selatniay col.,
2004; Rivas y col., 2014; Lavado y col., 2020). De los datos obtenidos del analisis de isoterma
de adsorcion se toma evidencia la gran efectividad del sistema H.N.—Fe(III) en la separacion
de iones metélicos de Fe(lll) (Flores y col., 2013).

El modelo matematico de Langmuir ha sido sugerido por otros investigadores para
describir el comportamiento de adsorcidn o secuestro de diversos iones metélicos mediante
H.N. (Barrera y col., 2006; Barka y col., 2013a; Prodromou y Pashalidis, 2013; Fernandez
y col., 2014). En dichas investigaciones los autores usaron materiales biolégicos derivados
de especies Opuntia implementados como biosorbentes para la remocion de iones metalicos.

Los parametros del modelo de Langmuir obtenidos del ajuste de los datos experimentales
para ambos tamafios de particula de H.N., se pueden ver en la Tabla 7, gmax Y KL son
atribuidos a la capacidad de adsorcion méaxima para completar la saturacion del material
adsorbente y el coeficiente relacionado con la afinidad entre el material adsorbente y los iones
metalicos en solucion, respectivamente (Flores y col. 2013). En el presente trabajo los valores
de gmax fueron de 4.516 y 5.499 mgmg™ para los tamafios de particula de <150 um y <50 pm,
respectivamente; ambos valores son muy proximos a las cantidades experimentales de la
capacidad en equilibrio de adsorcion de Fe(l1l) mediante H.N., los cuales fueron de 4.92 y
5.49 mgmg, respectivamente. Para el caso K. los valores fueron 1.137 y 1.082 Lmg™, los

cuales confirman un proceso de adsorcion favorable de acuerdo a lo reportado en varias
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publicaciones (Nasehi y col., 2012; Flores y col., 2013; Ferndndez y col., 2014; Ghasemi y
col., 2014; Wan y col., 2019).

Por otra parte, la investigacion sobre la adsorcion de iones metalicos de Fe(l11) mediante
biosorbentes, se ha realizado en estudiados de diversas fuentes bioldgicas asi como de
técnicas de electrocoagulacion y coagulacion-floculacion, las cuales han mostrado resultados
favorables en eficiencias de adsorcion de los iones metalicos (Schiewer y Volesky, 1995;
Sag, y Kutsal, 1996; Selatnia y col., 2004; Razmovski, y Séiban, 2008; Barlokova y llavsky,
2010; Gad, Attia, y Ahmed, 2010; Madani, Chergui, y Selatnia, 2015; Martinez y col., 2017;
Othman y col., 2017; Hassouna y col., 2018; Doggaza y col., 2018; Wan y col., 2019;
Hernandez y col., 2020).

A pesar de que el elemento hierro representa un factor importante de contaminacién y
disminucion en la calidad del agua de consumo humano (Pifia y col., 2003; Barlokova y
Ilavsky, 2010), no es frecuente encontrar en la literatura ensayos de adsorcion Fe(l1l) con
respecto a otros metales pesados de alto grado de toxicidad (Pb, As, Ni, Cr, Cd, Cu, entre
otros) presentes en efluentes industriales o en cuerpos de aguas naturales contaminadas
principalmente por actividades antropogénicas (Mudhoo y col., 2012).

En el presente trabajo se obtuvo evidencia de los altos porcentajes de remocion de Fe(l11)
(> 99.5%) en aguas sintéticas con un t = 60 min mediante H.N. con un D <50 um y con una
gmax de 5.5 mgmg™ de acuerdo a lo obtenido en los ajustes de los datos experimentales (ver
Tabla 7).

Por otra parte, son pocos los trabajos que han reportado la capacidad que posee la biomasa
fangica, bacteriana y de microalgas en los procesos de adsorcion de iones de Fe(lll); por
ejemplo, Sag y Kutsal (1996) reportaron la capacidad maxima de adsorcion de 34.73 mgg™
para iones metalicos de hierro (I11) a partir de biomasa de Rhizopus arrhizus, para pH = 2, t=
1440 min, T = 25 °C, Co, = 125 mgLy concentracion de biomasa 1000 mgL™. Por su parte
Selatniay col., (2004) evidenciaron la capacidad de Streptomyces rimosus tratada con NaOH,
presentando valores de gmax = 122 mgg ™ para pH = 2, t= 240 min, T = 25 °C, Co, = 100 mgL"
! concentracion de biomasa de 3000 mgL™ y D entre 50 y 160 um. En 2008, la capacidad de
Polyporus squamosus para separar hierro |11 fue descrita por Razmovski, y Séiban, quienes

encontraron valores de capacidad méaxima de adsorcion de 31.2 mgg™ para pH = 6.5, t = 60
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min, T = 28 °C, C, = 150 mgL!y concentracion de biomasa de 1500 mgL*; mientras que el
exopolisacarido “gella” del bacilo gran negativo aerobio Sphingomonas paucimobilis
presento valores de max = 84.47 mgg™ parapH = 6, t = 1440 min, T = 25 °C, Co = 15 mgL?
y concentracion de biomasa de 1500 mgL™* (Othman y col., 2017). Benaisa, y col (2018)
presentaron resultados para gmax = 19.86 mgg™ parapH = 2, t = 120 min, T = 25 °C, C, = 100
mgL? y una concentracion de biomasa de 5000 mgL* obtenidos a partir de Sargassum
Vulgare. Por otro lado, Bouzit, y col., (2020) reportaron los niveles de eficiencia de
microalgas vivas de Scenedesmus obliquus, en la remocion total de iones metalicos de Fe(l11)
para pH =3, t =20 min, T =30 °C, C, = 50 mgL™! y una concentracion de biomasa de 16000
mgL™.

De acuerdo con lo anterior, se observa que los pardmetros fisicogquimicos de operacion
como el pH (de operacidn/ajuste o natural del efluente), el tiempo de contacto, la temperatura
de operacion, el volumen de la muestra, la concentracion inicial de Fe(l11), la naturaleza del
efluente (agua sintética o cuerpo de agua natural), la fuente y tratamiento de obtencion del
agente de remocidn, su concentracion de aplicacion y el tamafio de particula, influyen sobre
los parametros de isotermas y cinéticas de adsorcion para iones metalicos de Fe(lll).

Por lo anterior, la H.N. estudiada en este trabajo muestra que a pesar de obtener un nivel
de capacidad maximo de adsorcion relativamente bajo con respecto a otros materiales, se
logran obtener altos niveles de eficiencia en la adsorcion de Fe(l1l) a los pocos minutos de
contacto para aguas sintéticas tratadas con aplicaciones de cantidades menores a 1 g de H.N.
por litro de agua sintética, a temperatura ambiente y para concentraciones altas de hierro de
200 mgL™. Esto se atribuye al hecho de la complejidad de los diversos componentes con
sitios activos presentes en la H.N. que a pH de 4.3 mostraron un punto isoeléctrico en aguas
sintéticas de Fe(lll), con lo cual la eficiencia de intercambio i6nico aumentd (Razmovski y
Séiban, 2008). En conclusion, la harina de nopal demostrd poseer alta capacidad para la

adsorcion de iones metalicos de Fe(ll1).
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5.5.5 Modelos cinéticos de adsorcion

Para el estudio del mecanismo de reaccion durante el proceso de adsorcion de Fe(lll)

mediante H.N., se analizaron los datos experimentales para ajustar a dos modelos cinéticos

propuestos para este tipo de estudios a saber; pseudo primer orden o modelo Lagergren y

pseudo segundo orden o modelo de Ho y McKay (Ho y McKay, 1999; Flores y col., 2013;

Amari y col., 2020). Para ello se realizaron las gréficas de la capacidad de adsorcion en el

equilibrio (geq) para cada concentracion inicial de hierro (Co = 100, 125, 150 y 200 mgL ™)
como funcion del tiempo de contacto (2, 4, 7, 10, 15, 20, 25, 30, 60, 90 y 120 min). Las

curvas de las cinéticas de adsorcion, utilizando H.N. con tamafios de particula de <150 y <50

um como agente bioldgico de remocidn, se muestran en la Figura 21a-d. Las barras que

estan dentro de los simbolos indican la desviacién estar de al menos 9 repeticiones de las

medidas y las lineas continuas indican el ajuste del modelo matematico usado para cada caso.

s v v
A————A
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60 90 120 150
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Figura 21. Modelos cinéticos de adsorcion de iones metalicos de Fe(l1l) mediante H.N.
Opuntia ficus-indica (L.) Mill. para Co = 100, 150, 150 y 200 mgL* de Fe(lll), pH =4.3, T
= 25 °C y diferentes tiempos de contacto. a) y b) Modelos de pseudo primer orden y
pseudo segundo orden, respectivamente. Para D < 150 um c) y d) Modelos de pseudo

primer orden y pseudo segundo orden, respectivamente. Para D < 50 um

En las gréficas de la Figura 21 se puede observar que el proceso de adsorcion de iones de
Fe(Il) fue rapido y se alcanzd el equilibrio a los 30 min con una eficiencia mayor al 90%
para todas las concentraciones de hierro estudiadas y para los dos tamafios de particula de la
H.N.; estos resultados son consistentes con lo reportado por otros autores quienes usaron
H.N. o derivados de nopal como material adsorbente de diferentes iones metalicos como
Cd(I1) y Pb(Il) entre otros (Miretzky y col., 2008; Barka y col., 2013a; Fernandez y col.,
2014).

Por otra parte, para analizar la rapidez de adsorcion de los iones de Fe(lll) mediante la
H.N. se propusieron los modelos cinéticos antes mencionados; los resultados de los
parametros de ajuste y los coeficientes de correlacion (R?) para cada una de las
concentraciones de Fe(lll) y tamafios de particula de H.N. usadas se obtuvieron a partir de
regresiones no lineales y se presentan en la Tabla 8. En ésta se puede ver que para todos los

casos estudiados se obtuvieron buenos ajustes de los datos experimentales a los modelos
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(valores de R? entre 0.997 y 0.999), no obstante los valores del coeficiente de correlacion
correspondiente al modelo pseudo segundo orden muestra valores méas cercanos a la unidad
(R?~ 1), lo que indica que el proceso de adsorcion de Fe(lll) mediante la harina de nopal
sigue el proceso establecido por dicho modelo, el cual indica que la ocupacion de los sitios
de adsorcion es proporcional al cuadrado del nimero de sitios no ocupados y el nimero de
sitios ocupados es proporcional a la fraccion de iones metalicos adsorbidos (Miretzky y col.,
2008; Barka y col., 2013a; Fernandez y col., 2014).

Tabla 8. Parametros de ajuste de modelos de cinéticas de adsorcion de Fe(lll) a partir de H.N.

e Pseudo-primer-orden Pseudo-segundo-orden
de Co Ceq EXP K
particula | (mgL?) | (mgmg?) | Ceq Cal ki 2 Qeq Cal 2 2
1 s R 4t (mgmg R
(um) (mgmg™) (mln ) (mgmg) Imin)
100 0.998 0.997 14532 0.9982 & 0.995 8.1199  0.9997
125 1.204 1.203  1.9540 0.9999 | 1.203 22.1898 0.9999
150
150 1.489 1.488 1.6590 0.9995 | 1.484 8.5487  0.9999
200 1.968 1.966  1.7054 0.9996 & 1.965 7.4266  0.9999
100 0.997 0.997 16341 0.9970 | 0.995 11.4459 0.9998
125 1.248 1.247 15806 0.9989 @ 1.246 8.3163  0.9998
50
150 1.499 1498 1.6683 0.9993 @ 1.497 8.3765  0.9999
200 1.997 1.996 1.6744 0.9993 | 1.994 6.3091  0.9998

Condiciones de estudio para Co = 100, 150, 150 y 200 mgL™ de Fe(lll), un pH = 4.3,
T =25 °C y tiempo de contacto de 2, 4, 7, 10, 15, 20, 25, 30, 60, 90 y 120 min.
exp= experimental; cal = calculada.

De acuerdo con los resultados obtenidos para el analisis de las cinéticas de adsorcion, las
magnitudes de los valores de la capacidad de adsorcion en el equilibrio calculada (geq cal)
desde el modelo pseudo segundo orden estan muy cercanos a los valores de la capacidad de

adsorcion en el equilibrio experimentales (geq €xp); este resultado sustenta que el modelo
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cinético de adsorcién pseudo segundo orden describe adecuadamente el proceso cinético de
adsorcion de iones de Fe(l11) mediante H.N. para las diferentes concentraciones iniciales de
iones de hierro y los diferentes tamarios de particula de H.N. aqui estudiados. Por lo anterior
se puede sugerir que la adsorcion de iones de Fe(lll) a partir de H.N. es debido a un proceso
de quimiasorcion, en el cual se involucra un balance de fuerzas a través de intercambio
electrénico entre los iones de Fe(lll) y los grupos funcionales de la H.N. (Miretzky y col.,
2008; Barka y col., 2013a; Flores y col., 2013; Fernandez y col., 2014). Este resultado es
consistente a lo reportado por Barka y col., (2013a) quienes estudiaron el proceso de
adsorcion de Cd(Il) y Pb(ll) mediante H.N.; estos autores obtuvieron coeficientes de
correlacion de 0.994 y 0.995 de los ajustes de las cinéticas de adsorcion de los metales antes
mencionados, respectivamente.

Con respecto a los modelos matematicos establecidos para predecir el proceso de
adsorcion de iones metalicos mediante materiales adsorbentes se ha establecido que éstos
asumen que todos los sitios de adsorcion de los materiales absorbentes son homogéneos, es
decir no consideran la heterogeneidad por naturaleza de materiales bioadsorbentes, como es
el caso de la H.N. (Ho y McKay, 1998; Miretzky y col., 2008). Debido a ello, se han
establecido tres etapas durante los procesos de adsorcion de iones metalicos en solucién a
partir de materiales s6lidos porosos, éstas se describen a continuacién: 1) Efecto de
transferencia de masa (difusion de capas presentes en las fronteras del material), 2) adsorcién
por los sitios activos (sitios de adsorcién) y 3) difusion de intraparticulas (Ho y McKay 1998).
La determinacion de estas tres etapas presentes durante el proceso de adsorcion estan fuera

del alcance del presente trabajo.
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6 CONCLUSIONES

El método de secado solar no afecto los componentes fitoquimicos como el porcentaje de
humedad, cenizas, grasas, proteinas y carbohidratos totales, de acuerdo con la composicion
general de la H.N. de Opuntia ficus-indica (L.) Mill de la variedad de “Milpa alta”.

Las particulas de H.N. mostraron superficies porosas, complejas e irregulares, ademas,
muestran incrementos de tamafio de particula por efecto de la electrostatica.

Los grupos funcionales de la H.N., como hidroxilos, &cidos carboxilicos, aminos, fosfatos
y de polisacaridos (OH, COO-, N-H, P=0 y C-O-C, respectivamente), son los principales
responsables del secuestro de iones metalicos de Fe(lll).

Porcentajes maximos de remocion de iones metalicos de Fe(l11) en aguas sintéticas a 150
mgL? de hierro, se determinaron a pH de 4.3, a un tiempo de contacto de 60 min y a
temperatura ambiente (25 °C) para una concentracion de aplicacion de H.N. a 100 mgLen
sistemas H.N.—Fe(l11).

El efecto del tamafio de particula de la H.N. solo fue significativo a tiempos de contacto
menores a 10 min.

La H.N. de Opuntia ficus-indica (L.) Mill. tiene una alta capacidad de bioadsorber Fe(lll)
en aguas sintéticas, obteniendo porcentajes de remocion >99%, con grandes niveles de
eficiencia, casi directamente proporcional a su concentracion de aplicacion.

Fendmenos de multicapa y mecanismos de quimisorcion se asociaron al efecto de
bioadsorcion de Fe(lll) en sistemas H.N.—Fe(lll), debido a la complejidad y gran cantidad

altamente biodisponible de los sitios activos de intercambio ionio.
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ANEXOS
Anexo 1. Curva de calibracién para método colorimétrico de tiocianato.
El método colorimétrico de tiocianato para la determinacion de Fe fue implementado.
A continuacion, se describen los materiales y reactivos utilizados para la aplicacion del
método colorimétrico de determinacion de hierro. La medicion de absorbancia se determin6
utilizando un equipo Scanning Spectrophotometer marca: Shimadzu, modelo UV-1800
UV/Visible, Japon del laboratorio de instrumentacion del CEPROBI; de acuerdo con
experimentos previos para la elaboracion de la curva de calibracion realizada, se determino
que el método de tiocianato de amonio implementado tiene un alcance méaximo para 20 mgL
! en la determinacion de Fe3* en muestras analizadas. Para la curva de calibracion se
prepararon y leyeron 15 puntos [0.01, 0.05, 0.1, 0.5, 1, 2, 4, 6, 8, 10, 12, 14, 16, 18 y 20 mgL"
1.
Materiales

ESPATULA DE ACERO INOXIDABLE

CHAROLAS PARA PESAR

PIPETA GRADUADA DE 10 ML

PIPETA GRADUADA DE 5 ML

MACRO AUXILIADOR DE PIPETEADO

PISETA DE 500 ML

PROBETA DE 100 ML

MATRAZ AFORADO DE 500 ML

MATRAZ AFORADODE 1L

TUBOS DE ENSAYO013X100 MM CON TAPA ROSCA

reactivos

AGUA TRIDESTILADA
SULFATO DE AMONIO FERROSO (CRISTALIZADO)
FENH4(SO4). -6 H20
ACIDO SULFURICO CONCENTRADO
ACIDO CLORHIDRICO CONCENTRADO
PERMANGANATO DE POTASIO
TIOCIANATO DE POTASIO

Preparacion de solucion 0.15 M de permanganato de potasio (KMnOa).
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En un matraz aforado de 100 mL, se pes6 2.4 gramos de sulfato de KMnOs con ayuda
de una balanza analitica Marca Mettler Toledo, modelo AX204, USA y se disolvio en 100
mL de agua tridestilada.

Preparacion de solucion 1 M de tiocianato de amonio (NHsSCN).

Se pesé 38 gramos de NH4SCN con ayuda de una balanza analitica Marca Mettler
Toledo, modelo AX204, USA y se disolvié en 500 mL de agua tridestilada en un matraz
aforado de 0.5 L.

Preparacion de solucién stock de Fe3*.

Se pesd 1.404 gramos de sulfato de amonio férrico cristalizado FeSO4(NH4)2S04 6H.0

con ayuda de una balanza analitica Marca Mettler Toledo, modelo AX204, USA y se disolvio
en 50 mL de agua tridestilada en un matraz aforado de 1 L. Posteriormente se agreg6 20 mL
de acido sulfurico concentrado. Una vez disuelta y homogénea la solucion, se afiadieron 500
mL de agua tridestilada. Gota a gota, mientras se agitaba la solucion para hegemonizar, se
afiadia poco a poco la solucion de KMnO4 al 0.02 M hasta que el color rosa persistiera por

mas de 1 minuto.

Inmediatamente se aforo a 1 L con agua tridestilada. Un mL de esta solucion contiene
0.2 g de hierro férrico (0.2g/mL = 0.2 mg/L = 200 ug/L) .
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Compuesto: PM (g/mol) %
6H-0
Fe 55.845 X
X=14.24 %
Entonces:
Compuesto: m () %
6H,0
Fe X 14.24
X=0.2g¢

Concentracion de solucién stock = 0.2 gL = 200 mgL*
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