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RESUMEN

La contaminacién de los recursos hidricos por metales pesados es un desafio ambiental que
implica el uso de materiales amigables con el medio ambiente. La presente investigacion tuvo
como objetivo evaluar el porcentaje de remocion de metales pesados en solucién acuosa
mediante nanocristales de celulosa de residuos de maiz (Zea mays L.), los nanocristales de
celulosa (NCC) se obtuvieron por digestion basica/acida y esterificacién con acido citrico a partir
de cascara de maiz. Se realiz6 la caracterizaron de NCC mediante el punto de carga cero,
tamafio de particula, potencial zeta, microscopia electrénica de barrido (SEM), identificacion de
grupos funcionales mediante espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR).
Asimismo, se evalué la influencia de los parametros para optimizar el proceso de adsorcibn como
de pH y dosis de adsorbente mediante la metodologia de superficie de respuesta y se realizaron
experimentos de cinética de adsorcidn. Se observd que los nanocristales de celulosa reportaron
el punto de carga cero en 4.9 y 7.08, un tamafio promedio que oscila entre 104.2 y 383.7 nm,
potencial zeta en -28.70 mV que permitié una buena dispersion de los nanocristales de celulosa,
las microfotografias estructurales presentaron una forma laminar afilada en los contornos,
estructura sélida, aglomerado y alta porosidad; los espectros FTIR mostraron la presencia de los
grupos hidroxilo, carbonilo y carboxilo. Se observo el efecto significativo de la interaccion del pH
y la dosis de adsorbente en la remocion de metales pesados (valor de p< 0,05), los valores
Optimos de pH y dosis de adsorbente fueron (8 y 20 ppm), mediante la ecuacion lineal con
interaccion, se logré remover arsénico en 25.22% y plomo en 99%. El modelo cinético que se
ajusté mejor a los datos de adsorcion fue el modelo de Pseudo primer orden con R?(0.9612 y
0.9999) para arsénico y plomo, respectivamente. El adsorbente present6 una buena capacidad

para eliminar metales pesados de solucién acuosa.

Palabras clave: adsorciéon, nanocristales de celulosa, remocién de metales, cinética de

adsorcion, residuo de maiz.



ABSTRACT

The contamination of water resources by heavy metals is an environmental challenge that
involves the use of environmentally friendly materials. The present research aimed to evaluate
the percentage of removal of heavy metals in aqueous solution by cellulose nanocrystals of corn
residues (Zea mays L.), cellulose nanocrystals (NCC) were obtained by basic / acid digestion and
esterification with citric acid from corn husks. NCC was characterized by zero charge point,
particle size, zeta potential, scanning electron microscopy (SEM), identification of functional
groups by Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR). Likewise, the influence of parameters
to optimize the adsorption process such as pH and adsorbent dose was evaluated using the
response surface methodology and adsorption kinetics experiments were performed. It was
observed that the cellulose nanocrystals reported the zero charge point at 4.9 and 7.08, an
average size ranging between 104.2 and 383.7nm, zeta potential at -28.70mV that allowed a good
dispersion of the cellulose nanocrystals, the structural microphotographs presented a sharp
laminar shape in the contours, solid structure, agglomerate and high porosity; FTIR spectra
showed the presence of hydroxyl, carbonyl and carboxyl groups. The significant effect of the
interaction of pH and adsorbent dose on heavy metal removal (p value< 0.05) was observed, the
optimal values of pH and adsorbent dose were (8 and 20 ppm). Applying the linear equation with
interaction, it was possible to remove arsenic in 25.22% and lead in 99%. The kinetic model that
best fit the adsorption data was the Pseudo first order model with R? (0.9612 and 0.9999) for
arsenic and lead. The adsorbent showed a good ability to remove heavy metals from aqueous

solution.

Keywords: adsorption, cellulose nanocrystals, metal removal, adsorption kinetics, corn residue.



CHUMASQA

Llasaq (q’illaykunawan yakupa qghillichayninga pachamamapa sasachakuyninmi, chaymi
pachamamawan allinta kawsaq materialkunata servichikuyta munan. Kay yachaypa munayninga
kargan, saramanta residuos nisgamanta (Zea mays L.) nanocristales de celulosa nisgawan,
digestion basica/acida nisqawan, esterificacion &cida nisqawan ima, sapa pachakmanta (%) llasa
g’illaykunata hurqusgankuta, caracterizasqa kargan punto de carga cero nisgawan, tamafio de
particula nisgawan, potencial zeta nisqawan, microscopia electronica de escaneo nisgqawan
(SEM), espectroscopia infrarroja transformada de Fourier nisqgawan (FTIR) funcional nisga
hufiukuna rigsichiywan. Chaynallatagmi, pardmetros nisgapa influencianga allinta ruwanapaq
chay proceso de adsorcion nisqa pH nisqawan dosis adsorbente nisgawanpas chaninchasga
karga chay metodologia superficial de respuesta nisgawan chaymantam ruwakurga
experimentos cinéticas de adsorcién nisgawan. Chaynapim gawarikurga chay nanocristales de
celulosa nisga willakusgankuta, punto de carga cero nisgamanta 4,9 hinaspa 7,08 nisqgapi,
chaymi promedio tamafio nisqga 104,2manta 383,7nmkama, potencial zeta nisga -28,70mV
nisgapi chaymi permitirga allin dispersion nisga chay nanocristales de celulosa nisqamanta, chay
microfotografias estructurales nisgakunam presentargaku laminar nisga forma filo en los
contornos, estructura soélida, aglomerado y alta porosidad; Espectros FTIR nisqakunam
gawarichirga hidroxilo, carbonilo hinaspa carboxilo nisqga hufiukuna kasganmanta. (valor p <
0,05), chay valores 6ptimos pHwan dosis karga (8 hinaspa 20 ppm). Chay ecuacion lineal
nisgawan interaccion nisqawan churaspaqa, 25,22% nisgapi arsénico nisga hurquyta atikurga,
99% nisgapitag plomo nisqatapas. Chay modelo cinético nisqa aswan allinta tupagmi chay
adsorcion nisgamanta willakuywanga kargan chay modelo Pseudo primer orden nisga R?(0,9612
y 0,9999) arsénico nisgapaq, plomo nisqapag. Chay adsorbenteqa allin atiyniyugmi kargan llasa
g'illaykunata yakuyuq solucionmanta hurqunanpag.

Tiksi rimaykuna: adsorcidn, celulosa nanocristales, ('illay hurquy,adsorcién cinética, sara

puchug.



INTRODUCCION

La contaminacion de los recursos hidricos por metales pesados se ha convertido en uno
de los graves problemas ambientales a nivel mundial, debido al desarrollo de diversas
actividades industriales, lo cual presenta una amenaza para el medio ambiente y para la salud
publica (Zhu et al., 2008).

El objetivo fue evaluar el porcentaje de remocién de metales pesados en solucién acuosa
mediante nanocristales de celulosa de residuos de maiz (Zea mays L.), los residuos agricolas
presentan propiedades beneficiosas como la celulosa que al ser tratada y convertida en
nanocristales de celulosa presentan capacidad de remocion de metales pesados del agua
contaminada.

La presente investigacién de remocion de metales pesados en solucion acuosa mediante
nanocristales de celulosa de residuos de maiz, esta compuesta por el capitulo I, que trata sobre
la situacion problematica, formulacion del problema, justificacion, objetivos e hip6tesis de la
investigacion, cuyo propdésito fue generar una alternativa de solucién al problema, el capitulo Il
muestra los antecedentes recopilados sobre el estudio de nanocristales de celulosa que fueron
utilizados para remover metales pesados, fueron importantes para obtener informacion y
comparar con los resultados obtenidos, en el capitulo Il se encuentran todas las teorias y
conceptos de la investigacion que serviran para el mejor entendimiento del lector, el capitulo IV
hace mencién al lugar de ejecucion, identificacién de las variables, materiales, instrumentos,
equipos, poblacion y muestra, tipo de investigacién, metodologia experimental, los métodos de
andlisis y disefio experimental de la investigacion que forman parte de la metodologia de la
investigacion, en el capitulo V se muestran los resultados obtenidos de punto de carga cero,
tamafio de particula, potencial zeta, grupos funcionales, microfotografias estructurales, analisis
de adsorcion de metales pesados a partir de la influencia de pH y dosis de adsorbente y cinética

de adsorcion con sus respectivas discusiones.



Finalmente, en el capitulo IV se hace mencion a las conclusiones en respuesta a los
objetivos, recomendaciones para futuras investigaciones, bibliografias y los anexos del trabajo

de investigacion.



CAPITULO I: PROBLEMA DE LA INVESTIGACION
1.1  Situacién problematica

En la actualidad uno de los problemas ambientales a nivel mundial es la contaminacién
de las fuentes hidricas por metales pesados, debido a las descargas de efluentes contaminados
gue principalmente proviene de las actividades antropogénicas, como la industria, la agricultura
y la mineria; se tiene que la tasa de contaminacion del agua puede rondar cerca de los 200
millones de metros cubicos diarios, este hecho conlleva a un gran nimero de problemas ya que
los metales pesados presentan gran toxicidad incluso a bajas concentraciones, son persistentes,
bioacumulables, no biodegradables; por ello, es una amenaza para la vida humana, para los
animales y el ambiente (Awang et al., 2021; Pabon et al.,2020).

Los elementos metalicos de alta toxicidad capaces de contaminar las fuentes de agua
incluyen el arsénico (As), cromo (Cr), cobalto (Co), niquel (Ni), cobre (Cu), zinc (Zn), plata (Ag),
cadmio (Cd), mercurio (Hg), titanio (Ti), selenio (Se) y plomo (Pb) (Moreno y Ramos, 2018). En
particular, el As es un elemento toxico y carcinogénico a dosis elevadas de 0.10 mg/L (Neyra y
Portilla, 2021). EI Pb es un metal altamente tdxico, no biodegradable, incluso en bajas
concentraciones puede dafiar a los organismos vivos (Zhu et al., 2008). La presencia de los
metales pesados en los recursos hidricos ocasiona diversas patologias, intoxicaciones y dafios
irreparables en la salud, tales como, dafios celulares en tejidos corporales como en el cerebro,
los pulmones, los rifiones, el higado y la sangre; causa distrofias musculares, célculos renales,
enfermedades Oseas, Osteoporosis, Alzheimer, trastornos respiratorios y tiene efectos
cancerigenos (Londofio et al., 2016).

Se han desarrollado diferentes tecnoldgicas y métodos convencionales para el
tratamiento de agua, incluyendo tratamientos quimicos, fisicos y combinados, como osmosis
inversa, fotocatalisis, tratamiento electrolitico, la electrocoagulacion, la electrodialisis, tratamiento
electroquimico, las tecnologias de membrana y la adsorcién con carbones activados, en los
cuales se utiliza insumos sintéticos, que forman residuos no biodegradables, lodos toxicos, que
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aumentan los costos para el tratamiento y requiere tecnologias mas especializadas (Faiz et al.,
2021).

Por lo cual, existe una demanda cada vez mayor por tecnologias amigables con el
ambiente y de bajo costo, por ello, se dio la importancia del estudio de la técnica de adsorcion
gue implica el uso de materiales organicos, que cuentan con caracteristicas lignocelulésicas, los
cuales no son aprovechados (Mukherjee et al., 2021). El uso de biopolimeros naturales como la
cascara de maiz (Zea mays L.) de origen vegetal debido a su alto contenido de celulosa, sus
propiedades pueden mejorar y optimizar el proceso de adsorcion cuando se modifican y activan
con acidos orgénicos e inorganicos, obteniendo como nanocristales de celulosa (NCC) que viene
recibiendo atencién por poseer caracteristicas beneficiosas para la eliminacion de metales

pesados.

Es por ello, el presente trabajo de investigacion tuvo como objetivo evaluar el porcentaje
de remocion de metales pesados en solucién acuosa mediante nanocristales de celulosa de
residuos de maiz (Zea mays L.), con la finalidad de poder utilizar nanocristales de celulosa a
partir de residuos de maiz, como adsorbente y material eficiente para la remocion de iones de

metales pesados de agua residual.

1.2 Formulacién del problema
1.2.1 Problema general
¢, Cual es el porcentaje de remocion de metales pesados en solucién acuosa
mediante nanocristales de celulosa de residuos de maiz (Zea mays L.)?
1.2.2 Problemas especificos
¢, Cudl es el efecto del pH y dosis de adsorbente nanocristales de celulosa en la remocién

de metales pesados en solucién acuosa?

¢, Como sera la cinética de adsorcion de metales pesados a través de nanocristales de

celulosa de residuos de maiz?



1.3 Justificacion de la investigacion

La presente investigacion permitira utilizar y aplicar un material natural, amigable con el
ambiente y de bajo costo, cuyas caracteristicas lignocelulosicas pueden ser eficaces en el
tratamiento del agua.

Se considero la cascara de maiz (panca), de acuerdo a los antecedentes cientificos posee
polimeros de celulosa, hemicelulosa y lignina, que al tratarse se obtienen nanocristales de
celulosa que poseen propiedades beneficiosas para la remociéon de metales pesados. Los
nanocristales tienen una serie de propiedades Unicas que les confieren una gran importancia en
diversas aplicaciones.

El propédsito de esta investigacion, es evaluar una nueva alternativa ecolégica en la
remocién de metales pesados, con la finalidad de contribuir al desarrollo de nuevas tecnologias

sostenibles.

1.4 Objetivos de la investigacién
1.4.1 Objetivo general
Evaluar el porcentaje de remocion de metales pesados en solucidon acuosa mediante

nanocristales de celulosa de residuos de maiz (Zea mays L.).

1.4.2 Objetivos Especificos

Determinar el efecto del pH y dosis de adsorbente de nanocristales de celulosa en la
remocién de metales pesados en solucién acuosa.

Determinar la cinética de adsorcion de metales pesados a través de nanocristales de

celulosa de residuos de maiz.



CAPITULO Il: ANTECEDENTES
2.1  Antecedentes Internacionales

Tejada et al. (2020), evaluaron residuos lignocelul6sicos modificados quimicamente para
la adsorcion de Cr (VI), tuvieron como obijetivo evaluar el uso de mazorca de maiz y cascaras de
naranja tratadas con acido citrico y cloruro de calcio, respectivamente, los biomateriales se
caracterizaron mediante analisis elemental, quimico y FTIR, en los cuales se encontré la
presencia de grupos hidroxilo, carbonilo y carboxilo, conocidos como grupos activos que
intervienen en el proceso de adsorcidn, se realizaron experimentos de adsorcién por lotes
utilizando una solucion de dicromato de potasio a 100 ppm, a una velocidad de agitacion de 150
rpm, variando pH a 2, 3, 4 y 6 y tamafio de particula (0,355, 0,5y 1 mm), el maximo porcentaje
de remocién se obtuvo a pH 2 y tamafio de particula de 0.355 mm. La concentracion final de Cr
(VI) se determino utilizando el método estandar ASTM D1687-02 con 1,5 difenilcarbazida a 540
nm. Asimismo, se evalud la cinética de adsorcién y las isotermas con las mejores condiciones
encontradas, en las cuales los datos experimentales se ajustaron a los Modelos de Pseudo
segundo orden y de Freundlich, respectivamente, donde R? alcanz6 un valor superior a 0.95, es
decir que el proceso esta controlado por una reaccién quimica que conduce a la formacién de
multicapas y el rendimiento de la biomasa resulto ser eficiente en la adsorcién de Cr(VI).

Ajeng et al. (2021), realizaron la modificacion magnética de mazorca de maiz para la
eliminacion de Cu (1) y Zinc (1) de aguas residuales, el objetivo de este estudio fue determinar
el efecto de la modificacibn magnética de mazorcas de maiz en la adsorcion de los metales
pesados de Cu (Il) y Zn (Il) a partir de solucion acuosa, se modifico con cloruro de hierro (FeCI3)
aumentando la capacidad de adsorcion, las relaciones de modificacién éptimas para la adsorcién
de Zinc (Il) y Cu (ll) fueron 1:2 y 2:1 (biomasa de mazorca de maiz : FeCl3) a temperatura de
50°C con dosis de adsorbente de 1 gy 1.5 g para Cu(ll) y Zn(ll) respectivamente, alcanzando un

porcentaje de remocion en un 89,3% y 89,2%, las capacidades maximas de adsorcién de Cu(ll)



y Zn(ll) fueron de 75,76 mg/g y 63,93 mg/g, el mecanismo de adsorcion ha seguido el modelo de
adsorcion isotérmica de Freundlich.

Tejada et al. (2021), realizaron el estudio de cinética, termodindmica y equilibrio de la
absorcion de niquel y plomo utilizando residuos de maiz como adsorbente, los experimentos se
realizaron en un sistema por lotes evaluando la temperatura y la dosis de adsorbente, se encontro
gue los grupos hidroxilo, carboxilo y fendlico son los principales contribuyentes al proceso de
eliminacion, se lograron mayores rendimientos de eliminacion de Ni(ll) y Pb(Il) con 0.02 y 0.003
g a 70 °C y 55°C respectivamente, una capacidad optima de adsorcion de Ni (II) de 3.52 mg/g
en un 86% y de Pb (Il) de 13.13 mg/g en un 94.3% en un tiempo de contacto de 250 y 330
minutos respectivamente, los modelos de pseudo primer orden y pseudo segundo orden se
ajustaron mejor a los datos experimentales y los modelos de Langmuir y Freundlich describen
bien el proceso de isoterma.

Muazu y Alayande (2019), estudiaron la evaluacion comparativa de la adsorcion de
metales pesados toxicos utilizando adsorbentes de bajo costo como cascaras de mijo, maiz y
arroz, en la eficiencia de eliminacion de (Ni, Cr y Mn); los adsorbentes se caracterizaron mediante
imagenes (FTIR) y microscopia electrénica de barrido (SEM), encontrandose algunos cambios
antes y después del proceso de adsorcién; se realizaron experimentos por lotes para determinar
el efecto de diferentes parametros como la dosis de adsorbente, el pH de la solucién, el tiempo
de contacto y la velocidad de agitacion. La absorcion maxima de los metales pesados se realizé
en un tiempo de contacto de 20 min para cromo y niquel, mientras para iones de manganeso en
30 min, a una velocidad de agitacion de 200 rpm, dosis de adsorbente de 0,2 g y una
concentracion de iones metalicos de 0,6 mg/l, a pH 6; el porcentaje de eliminacién alcanzado con
cascara de maiz carbonizada para cromo y cadmio fue de 98.5% y 98.8%, para manganeso fue
de 97.6%; con cascara de mijo carbonizada para cromo y cadmio fue 95.8% y 94.7%, para
manganeso fue 90.0%; con cascara de arroz para cromo y cadmio fue de 93.3%, para
manganeso fue 94.0%. Los resultados obtenidos se analizaron mediante la prueba de Tukey,
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para determinar la eficiencia de los biosorbentes en la eliminacion de cromo, niquel y
manganeso. Se determind que los tres adsorbentes fueron eficientes para la eliminacion
cuantitativa de los metales pesados y pueden usarse como adsorbentes de bajo costo y de alta
eficiencia para la eliminacion de iones de metales pesados de efluentes industriales.

Chen et al. (2021), realizaron una investigacion comparativa sobre la adsorcion selectiva
de metales pesados por dos biosorbentes modificados con xantato, se utilizé residuos agricolas
como mazorca de maiz y castafa, para eliminar Pb (1), Cu (Il) y Cd (ll) de soluciones acuosas.
Los biosorbentes se caracterizaron mediante analisis de potencial SEM, EDS, FTIR y Zeta. La
capacidad de adsorcién de mazorca de maiz y cascara de castafia modificada con xantato, fue
relacionada con el pH, tiempo de contacto, la temperatura y las concentraciones iniciales de
adsorbato y adsorbente, los resultados muestran que el bioadsorbente tiene alta capacidad de
remocion para Pb (1) en lugar de Cu (1) y Cd (ll), la capacidad de adsorcion de mazorca de maiz
y cascara de castafia para Pb (l) fue 166.39 y 124.89 mg/g respectivamente, a pH 5. Se verificd
gue la eliminacién de iones metalicos se llevo a través de reaccion de intercambio catiénico y a
partir de grupos funcionales se forma complejos con el metal para formar una microprecipitacion.
La mazorca de maiz presenté mayor capacidad de adsorcidon debido al contenido de sodio y
azufre en su superficie. Se llegd a la conclusiébn que la preparacion de bioadsorbentes de
residuos agricolas tienen un gran potencial en aplicaciones de tratamiento de aguas residuales

contaminadas con metales pesados.
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2.2  Antecedentes Nacionales

Rodriguez (2019), en su estudio cinética de bioadsorcion de los iones de Pb (ll) en
solucién acuosa usando elote de maiz (Zea mays) como bioadsorbente, tuvo como objetivo
determinar el mejor modelo cinético que se pueda ajustar al proceso de bioadsorcion y
caracterizar la biomasa residual en relacion al pH de la solucién contaminada, para ello se
desarrollé un disefio experimental en discontinuo, para evaluar el efecto de la concentracion
inicial y el pH de la solucién acuosa empleando el modelo de 2K dos niveles, los valores del pH
fueron 4, 5y 6, la concentracion inicial de Pb (1) fue 30 ppm, 50 ppm y 70 ppm respectivamente,
la cantidad de adsorbente fue constante de 0.6 g y tiempo de contacto de 30 min a 180 rpm. Los
datos experimentales fueron modelados en las ecuaciones cinéticas de Pseudo primer orden,
Speudo segundo orden, difusion y Elovich. La cinética de adsorcidn se ajusté mejor a la ecuacion
de Speudo segundo orden, el efecto del pH fue un valor de 6.0 y la concentracion inicial fue 30
ppm, removiendo en un 98.03% de Pb (ll). Asimismo, se determind una relacion directa entre el
peso del adsorbente y la remocion del plomo.

Ligarda et al. (2022), estudiaron biosorbentes poliméricos modificados de Rumex
acetosella para la eliminacion de metales pesados en aguas residuales, el objetivo fue evaluar
el biosorbente de la maleza Rumex acetosella para eliminar cationes de metales pesados que
se encuentran en aguas residuales, se obtuvo la biomasa mediante el secado, molienda y
tamizado de los tallos, se conservo en fracciones de 250, 500 y 750 um, sirvi0 para tener
biosorbentes, &cidos, alcalinos y mixtos. Asimismo, se evaluaron la capacidad de remocion,
influencia del pH, grupos funcionales, analisis térmico, caracteristicas estructurales y estudio
cinético, se identifico los grupos funcionales como OH, NH, -CH, COOH y CO, en el tratamiento
mixto logrando remover hasta 96.14% de plomo, 36.30% de zinc, 34.10% de cadmio y 32.50%
de arsénico en un tiempo de contacto de 120 min, pH 6ptimo de 5, los modelos de Langmuir y

de Pseudo segundo orden se ajustaron mejor a los datos de adsorcion. Este biosorbente
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amigable con el ambiente podria utilizarse en el tratamiento de aguas residuales de forma
econdmica y eficiente.

Pacheco (2019), en su estudio evaluacion del proceso de biosorcién de Cr (VI) usando
residuos agroindustriales de la region Arequipa (Cascarilla de Arroz y Chala de Maiz), aplicé la
técnica de biosorcidn, los residuos de chala de maiz y cascarilla de arroz fueron triturados,
tamizado (ASTM N°16 y N°40) lavado y secado durante 24 horas a 100°C , la concentracion de
la solucion sintética de cromo (VI) fue de 10 y 20 mg/L esto generada a partir de solucion madre
(100 mg/L) de dicromato de potasio, la optimizacién de biosorcién se logroé con pH de 2, tiempo
de contacto 30 minutos, con tamafio de biomasa < 0.420 mm y concentracion de biomasa de 10
mg/L, concentracion de soluciéon de cromo 10 mg/L, lograndose una biosorcién superior a 95%
de cromo (VI) el modelo cinético que mejor describe fue el Pseudo segundo orden, los resultados
experimentales de isotermas se correlaciona mejor con modelo de Langmuir, la reduccién de
metales pesados se vi6 favorecida al utilizar los componentes inorganicos.

Neyra y Portilla (2021), evaluaron y optimizaron la remocién de arsénico total en medio
acuoso sobre residuos biomasicos de marlo de maiz (Zea mays) inertes y modificados con
diéxido de manganeso, para lo cual el marlo de maiz fue lavado, secado y tamizado, luego
modificado con permanganato de potasio, se realiz6 la optimizacion de factores a partir de
cantidad de adsorbente, pH, tamafio de particula y modificacion, siguiendo un disefio factorial
para las variables y andlisis de fluorescencia de rayos X, se identificé la fraccion grande (entre
450 y 250 um) modificado con permanganato de potasio género un rendimiento de 80.42% y
fraccion pequefa (entre 250 y 150 um) permitié remover un 94.30% con 3 g de adsorbente a pH
4. El proceso de remocién se ajusté al modelo de Freundlich y Halsey (R"2 = 0.9754), por lo
tanto, se concluyd que los residuos biomasicos modificados bajo las condiciones de operacién
establecidas es capaz de permitir porcentajes de remocion de hasta 94.30%, siendo una

alternativa eficiente en procesos de tratamiento de efluentes.
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Licares (2019), en su investigacion capacidad de bioadsorcion de la cascara de tuna
(opuntia ficus-indica) para remover los iones de Plomo (II) de una solucién acuosa, tuvo como
objetivo aprovechar esta biomasa como adsorbente de plomo en solucion acuosa, se prepard
nitrato de plomo a 1000 ppm, se ajusté el pH a un valor neutro, a 500ml de la solucién se adicioné
0.50 um de la biomasa de opuntia ficus-indica, luego se agité6 durante 120 minutos, a una
velocidad de 150 rpm a temperatura ambiente, posterior al proceso de agitacién se verifico la
eficacia de absorcion de nitrato de plomo, el resultado de remocion de plomo (ll) fue 98.02%,
asimismo, se realizd la caracterizacion de la muestra triturada, se encontré el contenido de
humedad en un 15.54%, ceniza 0.55% y carbén 10.61%. se determiné la isoterma, donde los
datos se ajustan al modelo de Langmuir, con rango de confiabilidad R? (0.9998), la cinética se
ajusto6 al modelo de Pseudo segundo orden ge (42.73) mg/g, al obtener los resultados se llego a

la conclusién de que la biomasa de Opuntia ficus- indica es un adsorbente eficaz y econémico.

(Choque et al., 2022) estudiaron el efecto de la adicidbn de nanocristales de celulosa de
cascara de maiz en el desarrollo de una nueva pelicula comestible; tuvieron como objetivo
desarrollar una pelicula comestible elaborada con nanocristales de celulosa activada, almidén de
papa nativa y glicerina; los nanocristales de celulosa activada (NCC) se obtuvieron por digestion
béasica, acida y posteriormente por esterificacién con acido citrico a partir de cascara de maiz; el
almidén fue extraido de la papa nativa cultivada a 3500 m de altitud. Se elaboraron cuatro
formulaciones utilizando almidén de papa en concentraciones de 2,6 a 4,4%, nanocristales de
celulosa de 0,0 a 0,12% y glicerina de 3,0 a 4,2% a través de un proceso de termoformado a 60
°C. Los NCC reportaron un tamafio promedio de 676,0 nm; en las peliculas se identificaron
principalmente los grupos hidroxilo, carbonilo y carboxilo que estabilizan la matriz polimérica, se
encontré que la adicion de NCC aument6 significativamente (p- valor < 0,05), la actividad de agua
de 0,409 a 0,447) indice de blancura de 96,92 a 97,27 y el contenido de carbono organico. Debido

a la temperatura de gelatinizacion (156,7 a 150,1 °C), ha reducido la transparencia (6,69 a 6,17),
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la resistencia a la traccion de 22,29 a 14,33 N/mm y la solubilidad en medios acidos, basicos,
etanol y agua. Mientras tanto, no se observaron diferencias significativas en la descomposicion
térmica de las peliculas evaluadas mediante analisis TGA. La inclusion de nanocristales de
celulosa en las peliculas proporciona excelentes propiedades de resistencia mecanica y térmica,

junto con una solubilidad reducida, esto posiciona como un material prometedor para ser utilizado

como recubrimiento en alimentos.
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CAPITULO Ill: MARCO TEORICO

3.1 Bases teoricas
3.1.1 Residuos de maiz

El cultivo de maiz genera residuos como cafias, hojas de maiz, hojas de mazorca y
mazorcas, que fluctia entre 20 y 35 toneladas por hectarea (Neyra y Portilla, 2021). Se ha
identificado que el porcentaje del peso seco segln su estructura corresponde a panoja 12%,
tallos 17.6%, chalas 8.9%, cafia 38.5%, mazorca 11.8%, grano 49.7%, total espiga 61.5% cada
una de estas estructuras posee caracteristicas fisico-quimicas propias (Pacheco, 2019).
3.1.2 Cascaras de maiz

Las cascaras de maiz son las hojas verdes exteriores (panca) de una mazorca de maiz,
es un subproducto predominante de la produccién de maiz, uno de los residuos agricolas que se
generan en grandes cantidades, se pueden utilizar como adsorbentes para la remediacion del
agua ya que, poseen gran cantidad de grupos como hemicelulosa en un 36%, celulosa 40%,
lignina 16%, pectina y agua 5% y tiene un corto ciclo de regeneracion, efectividad, respeto al
medio ambiente y bajo costo (Wang et al., 2019).
3.1.3 Celulosa

La celulosa fue descubierta en 1838 por Anselme Paven (Reis et al.,, 2019). Es un
polimero natural renovable y es el principal componente de las fibras vegetales, se utiliza para
fabricar una variedad de materiales y productos, asimismo, es un polisacarido no ramificado
compuesto por unidades repetidas de D-glucosa unidas mediante enlace glucosidico B-1,4; esta
compuesto por partes amorfas y cristalinas (Cheran et al., 2022). La celulosa tiene un grupo
metanol (-CH20H) en el carbono 5 y grupos hidroxilo (-OH) en los carbonos 2 y 3, ambos
hidrofilicos, no se disuelve cuando se sumerge en solventes comunes, porque Sus grupos
laterales tienen hidrogeno fuerte, su formula molecular general es (CsH100s) y la densidad de

1.50 g/cm? (Reis et al., 2019).
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Figura 1

Estructura quimica de la celulosa
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Fuente: (Sadeek et al., 2015)

3.1.4 Nanocelulosa de residuos organicos

Cheran et al. (2022), mencionan que “La nanocelulosa es un nanomaterial renovable que
se caracterizan por tener un diametro < 100 nm y longitud en nanoescala y se puede extraer de
diferentes biomasas lignocelulésicas, como residuos organicos, residuos agricolas, plantas,
algas, bacterias y animales” (p. 678—687).

Para extraer la nanocelulosa se utilizan tres técnicas principales, la alcalinizacion, el
blanqueo y la hidrolisis acida, con este proceso se elimina la hemicelulosa y la lignina de la
biomasa lignoceluldsica, las nanocelulosas se diferencian en tres categorias, nanocristales de
celulosa (NCC), nanofibras de celulosa (NFC) y nanocelulosa bacteriana cada uno posee
propiedades fisico-mecanicas, los productos basados en nanocelulosas son completamente
biodegradables y permiten la sostenibilidad sin efectos secundarios, se viene produciendo
formulaciones a partir de nanocelulosas para aumentar el potencial de adsorcion de
contaminantes del agua, como metales pesados y colorantes (Reshmy et al., 2021).

3.1.5 Nanocristales de celulosa

Son nanoparticulas cristalinas con dimensiones en nanoescala que tienen un didmetro de
aproximadamente entre 5y 70 nm y una longitud entre 100 y 500 nm, posee propiedades
fisicoquimicas, como baja densidad, gran area de superficie, alta estructura de poros, alta rigidez,

no toxico y alta transparencia, los nanocristales son hidrofilicos debido a que poseen grupos
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hidroxilo (OH) en su superficie y pueden funcionalizarse con varias técnicas como covalentes
gue incluye la acetilacion, amidacion, esterificacion y otros injertos de polimeros biosintéticos;
mientras la técnica no covalentes incluye la introduccion de tensioactivos, polimeros y sales
iGnicas en la superficie de la nanocelulosa, con la finalidad de actuar como hanocompuestos
poliméricos, ante los tratamientos de aguas residuales, peliculas de barrera , peliculas
antibacterianas y antimicrobianas (Rana et al., 2021).
3.1.6 Hidrolisis acida

Es un enfoque comun para disolver las areas amorfas de la celulosa y para aislar los
nanocristales de celulosa, se utilizan acidos inorganicos y organicos como acido clorhidrico,
acido sulfarico, &cido fosforico, acido citrico, acido nitrico o una combinacion de &cidos, los
tratamientos acidos eliminan los componentes como hemicelulosa y lignina de la fibra, dejando
celulosa altamente cristalina, la hidrolisis acida afecta en gran medida la morfologia, las

propiedades de las nanoparticulas (Cheran et al., 2022).

3.1.7 Nanocristales de celulosa modificada con acido citrico

Los nanocristales de celulosa al ser modificada qguimicamente presenta mayor capacidad
de adsorcién, presenta mayor sitio activo, se puede modificar mediante diferentes productos
guimicos y reacciones quimicas (acido, 4alcali, tensioactivos, plasma frio, eterificacion,
esterificacion y el proceso de copolimerizacion por injerto). La modificacion de materiales
lignocelulésicos permite aumentar el contenido de grupos carboxilo mediante una reacciéon de
esterificacion, por lo tanto, la modificacion con acido citrico permite que su capacidad de
adsorcion aumentara y su capacidad de intercambio catiénico. La mazorca modificada con el
4cido citrico tiene una mayor capacidad de adsorcion para los iones Cd?*, Ni¢* y Pb?*. Ademas,
el acido citrico (C¢HsO7) es un acido organico econdémico, no téxico, biocompatible, soluble en

agua y suave (Soldatkina y Yanar, 2021).
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Las cascaras de maiz, contienen celulosa, lignina y hemicelulosa, los elementos no
celuldsicos como la lignina y hemicelulosa son eliminados con hidréxido de sodio e hipoclorito de
sodio respectivamente, posteriormente se realiza la hidrolisis acida aplicando acido citrico por
digestion con microondas, para eliminar la regidon amorfa de la celulosa, el tratamiento permite la
ruptura del enlace glucosidico 3-1,4 (Figura 2a), luego ocurre una reaccion de esterificacion entre
el anhidrido citrico enlace con unidades de celulosa hidrolizada (Figura 2b), formando como
producto citrato de celulosa y nanocristales de celulosa modificada (Figura 2c), los tratamientos
acidos a altas temperaturas permiten la formacién de nanocristales (Choque et al., 2022). En la
reaccion de esterificacion el acido citrico se deshidrata debido al calentamiento para producir un
reactivo anhidrido que puede reaccionar con los grupos hidroxilos presentes en la celulosa para
formar un enlace éster (carboxilicos), los grupos carboxilicos libres de &cido citrico al unirse a la
celulosa aumentan la carga negativa en la superficie del adsorbente, por cada molécula de &cido
citrico unida a la celulosa se incorporan dos sitios carboxilicos mas a la superficie del adsorbente

y aumentan su capacidad de unién con contaminantes cationicos (Zhu et al., 2008).
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Figura 2

Sintesis de nanocristales de celulosa activada
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citrico y (C) reaccién de esterificacién y citrato de celulosa (NCCA).

3.1.8 Acido citrico

Ji et al.(2019), indican que “el &cido citrico es un acido policarboxilico débil con un valor

de acidez pKa de 3.13, lo que es beneficioso para evitar que la celulosa se degrade durante la

hidrdlisis acida y, en consecuencia, afecte las propiedades de los materiales nanoceluloésicos

personalizados” (p. 1956—-1964).
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Asimismo, Qiao et al. (2019), mencionan que “el 4cido citrico tiene una cadena de carbono
mas larga que otros &cidos organicos, posee tres grupos carboxilo (-COOH) y un grupo hidroxilo

(OH) en su férmula estructural” (p. 1197-1207).

3.1.9 Metales pesados

Los metales pesados son considerados como elementos quimicos de alta densidad
(mayor a 4 g/mL), masa y peso atdmico por encima de 20 y son tdxicos en concentraciones
bajas, algunos de estos elementos son Aluminio (Al), berilio (Be), Cobre (Cu), Hierro (Fe),
Manganeso (Mn), Cadmio (Cd), Mercurio (Hg), plomo (Pb) y arsénico (As); después de ser
liberados en el entorno, los metales de alta densidad tienen la capacidad de acumularse en los
sistemas acuaticos y terrestres de manera que contaminan el agua, el suelo y los recursos
alimenticios. Esto conlleva a la exposicion de seres humanos y otros seres vivos a través de la
ingestion de alimentos contaminados, la inhalacion de particulas presentes en el aire o el

contacto directo con elementos que contienen estos metales pesados (Kamran et al., 2013).

3.1.10 Plomo

El plomo (Il) es un metal pesado téxico, no biodegradable y persistente en el medio
ambiente, su acumulacion proviene principalmente de descargas industriales relacionadas con
actividades extractivas, de concentracion y refinacion de minerales metalicos y otros procesos
gue involucran metales no ferrosos; la exposicién a los iones de plomo (ll) puede tener efectos
perjudiciales en diferentes sistemas del cuerpo, incluyendo alteraciones cardiovasculares,
alteraciones psicomotoras, hipertension, alteraciones del sistema hematolégico, ademas de
posible desarrollo de cancer en el pulmon, estomago, cerebro y rifién (Wang et al., 2017).

Asimismo, Montoya et al. (2010), indican que “los estados de oxidacion de plomo son de
2*y 4*, el mas comun de ellos es de 2*. Los compuestos de Pb*" son covalentes, mientras que

los de Pb?*, son principalmente iénicos”(p.79).
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3.1.11 Arsénico

El arsénico es un metaloide del grupo VA de la clasificacion periodica con propiedades
gue le permite formar aleaciones con otros metales y enlaces covalentes con carbono, oxigeno
y azufre (Tamaki y Frankenberger, 1992). En soluciones acuosas el arsénico se encuentra
principalmente como Arsenito (As®") y Arseniato (As®*), en ambas formas presentan alta
toxicidad, causan alteraciones en la piel y en el sistema nervioso, asi como cancer de pulmaén,
higado y rifidn, presenta complicaciones cardiovasculares (Moreno y Ramos, 2018).
Figura 3

Estructura quimica de arsenito y arseniato
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Fuente:(O'Day, 2006).

3.1.12 Contaminacion de agua por metales pesados

La contaminaciéon del agua por metales pesados se ha convertido en uno de los
problemas globales, debido a las actividades industriales, actividades mineras, metalurgia y la
industria de fertilizantes que descargan sus efluentes directamente a los cuerpos de agua, la
presencia de los metales pesados presenta una amenaza para la vida marina, medio ambiente
y organismos Vivos, ya que son bioacumulables, altamente tdxicos y no son biodegradables
(Ibrahim et al., 2021).

Los metales pesados se caracterizan por poseer una densidad de mas de 5 g/cm y es
toxico incluso en niveles bajos, entre ellos est4 el plomo, mercurio, arsénico, plata ,cobre y
cadmio, presentan efectos graves para la salud, como retraso en el crecimiento, cancer, lesion

de 6rganos, dafios al sistema nervioso, y muertes; se pueden presentar en diversas formas como
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tipo catiénico y anidnicos, la eliminacion efectiva permite la identificacién de los contaminantes
predominantes en un cuerpo de agua (Reshmy et al., 2021).

3.1.13 Factores que influyen en la adsorcion

3.1.13.1 Efecto de la dosis de adsorbente

La dosis de adsorbente es uno de los parametros mas importantes para la eliminaciéon de
cualquier ion metélico de la solucién acuosa. A medida que se proporcionan mas sitios de
adsorcion activos al aumentar la dosis del adsorbente, se eliminan mas contaminantes de las
fases acuosas, debido a una mayor accesibilidad a la superficie disponible y al volumen de los
poros en dosis mas altas, esto se puede lograr utilizando adsorbentes con dimensiones muy

pequefias (Bayuo et al., 2022).

3.1.13.2 Carga superficial del adsorbente

En una solucién acuosa, la carga de un adsorbente generalmente puede ser positiva,
neutra o negativa, dependiendo de factores como la presencia de iones, el pH de la solucién y la
naturaleza de la superficie del adsorbente, los iones presentes en la solucién interactian con los
grupos funcionales de la superficie, lo que determina la carga superficial del adsorbente. Es
importante comprender la distribucion de esta carga superficial en relacion con el pH de la
solucion, ya que esto proporciona informacion clave para entender la adsorcion de iones y su

mecanismo de accion (Neyra & Portilla, 2021).

3.1.13.3 Efecto del pH de la solucién

La adsorcion esta influenciada por el pH de la solucion que afecta la carga superficial del
adsorbente, el grado de ionizacion; la adsorcidbn de iones metélicos depende tanto de la
naturaleza de la superficie del adsorbente como de la distribucion de los iones del metal como
cationes y aniones en la solucién acuosa, asi, la adsorcion de cationes suele ser favorecida para
valores de pH superior a 4.5, la adsorcion de aniones prefiere un valor bajo de pH entre 1.5y 4

por lo que influyen notablemente en el equilibrio de adsorcién (Van Thuan et al., 2017).
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3.1.13.4 Efecto del tamafio de particula

La adsorcion ocurre principalmente dentro de las particulas, en las superficies de los
poros en ubicaciones especificas, la cantidad de sustancia adsorbida (soluto) es directamente
proporcional al volumen del adsorbente, y se sabe que este volumen es directamente
proporcional al &rea externa; también se sabe que una particula pequefa tiene una mayor area
superficial, lo que significa una mayor area de superficie interna debido a su cantidad de poros

por unidad de masa (Tejada et al., 2020).

3.1.13.5 Efecto de temperatura
Pacheco (2019), indica que “un aumento significativo de la temperatura puede ocasionar
alteraciones en la textura del adsorbente y dafiar el material, lo que resulta en una reduccion de

su capacidad de adsorcion” (p.34).

3.1.14 Punto de carga cero (PCC)

El PCC es una caracteristica importante que permite conocer la carga superficial del
adsorbente, dentro de un rango de pH la superficie tiene neutralidad eléctrica neta, las
concentraciones de H+ y OH- adsorbidos sobre la superficie son iguales en el punto de carga
cero, la carga superficial del adsorbente es positiva para valores de pH menores al punto de
carga cero, neutra cuando el pH es igual al punto de carga cero y negativa para valores de pH

mayores al punto de carga cero (Hoang et al., 2019).

3.1.15 Potencial Zeta ¢

El potencial zeta permite conocer la estabilidad de un material en solucion acuosa
mediante la determinacion de la carga superficial, y la repulsion/atraccion de la carga entre las
particulas cercanas, cuando los valores estan entre > + 25 mV y < -25 mV, las particulas son
eléctricamente estables, si los valores son bajos el potencial indica el mal estado de dispersion,
formacion de agregados, una facil aglomeracion y sedimentacién, debido a las bajas fuerzas de
repulsion electrostatica entre las particulas suspendidas (Li et al., 2016).
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Normalmente los valores potenciales para nanocristales de celulosa NCC estan en el
rango de -20 a -50 mV, el pH es un factor importante que afecta el valor de potencial zeta, para
una particula suspendida con un valor negativo de potencial la adicion de alcali aumentara la
carga negativa en la particula, mientras la adicion de &acido dara como resultado una carga
positiva, en la curva de potencial y pH se encontrara valores positivos a pH bajo y valores
negativos a pH alto, asimismo, se conoce como punto isoeléctrico al punto en el que el valor de
potencial es cero, cuando la fuerza de atraccion entre nanoparticulas excede la repulsion y el
sistema coloidal es menos estable (Shojaeiarani et al., 2021).

3.1.16 Cinética de adsorcién

Para analizar el proceso de adsorcion, es importante conocer, la velocidad en la cual se
alcanza el equilibrio de adsorcién, esto significa que la cinética de dicha adsorcién en sdélidos
porosos viene determinada en base a la difusividad que incluye tres pasos, el primer paso es la
difusién externa, el adsorbato se transfiere a través de la pelicula liquida alrededor del
adsorbente, el segundo paso es la difusién interna, describe la difusién del adsorbato en los
poros del adsorbente, el tercer paso es la adsorcion del adsorbato en los sitios activos de

adsorbente (Wang y Guo, 2020).
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Figura 4

Pasos de transferencia de masa por adsorcion
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Fuente: (Wang y Guo, 2020).

3.1.17 Modelos cinéticos
Adebayo (2015),menciona gue “el modelo de Pseudo-primer orden y el Pseudo-segundo
orden son los modelos cinéticos mas comunmente empleados para describir el proceso de

adsorcién basado en la cinética de las reacciones quimicas” (p. 33-69).

3.1.17.1 Modelo Pseudo primer orden (PFO)

El modelo de PFO fue propuesto por primera vez por Lagergren en 1898, para describir
el proceso cinético de adsorcion en fase liquida — solida, se fundamenta en la proposicién de que
cada i6n metalico es asignado a un sitio de adsorcién referente al material adsorbente

(Rodriguez, 2019).

3.1.17.2 Modelo de Pseudo segundo orden (PSO)
Rodriguez (2019), menciona que “el modelo de PSO fue propuesto por Hoy McKay en
1999, manifiestan que el adsorbato es adsorbido por intermedio de 2 sitios activos del

adsorbente” (p.38).
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3.1.18 Metodologia de Superficie de Respuesta

La metodologia de superficie de respuesta (RSM) es un conjunto de técnicas matematicas
y estadisticas que son Utiles para desarrollar, mejorar y optimizar procesos en los que una
respuesta o un conjunto de respuestas estan influenciadas por varias variables; se utiliza una
ecuacion polinomial lineal y cuadrético para ajustar los datos experimentales, su objetivo principal
en el contexto de la adsorcion es optimizar de manera simultanea los niveles de estas variables,
con el fin de lograr el maximo rendimiento en el proceso de adsorcioén (Dastkhoon et al., 2017).

Danmaliki et al. (2017), indica que la metodologia de superficie de respuesta (RSM) tiene
como objetivo reducir el nimero de corridas experimentales mientras se maximiza la salida a

través de los datos generados (p.993-1003).

3.1.19 Regresion no lineal

El modelo no lineal es el método utilizado para determinar los parametros y el modelo
cinético al cual se ajusta mejor, en el modelo no lineal se utiliza una funcién objetivo predefinida
para estimar los parametros del modelo, la funcion objetivo (OF) es la suma de los cuadrados de
las diferencias entre los valores experimentales (valores originales obtenidos) y los valores
calculados (valores obtenidos con las ecuaciones de los modelos), conocidos como valores
residuales o funcién de error, el objetivo es minimizar la diferencia entre los valores
experimentales y predichos por el modelo de la capacidad de adsorcion, al elevar al cuadrado
las diferencias, se da mayor peso a los errores mas grandes, lo que puede ayudar a obtener una
mejor estimacion de los parametros del modelo; una vez definida la funcién objetivo, se utilizan
métodos de optimizacion para encontrar los valores de los parametros que minimizan la funcién
objetivo, estos métodos buscan iterativamente los valores 6ptimos de los pardmetros del modelo
y ajustar a los datos experimentales minimizando la funcién objetivo, cuanto menor sea el valor
de la funcion error, mejor sera el ajuste de la curva, la funcion error se presenta en la Ecuacion

1 (Revellame et al., 2020; Balan et al., 2017).
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Donde: OF, funcién objetiva; y;, respuesta experimental; y;, valor calculado o previsto; n,

numero total de datos.

3.2 Marco conceptual
Adsorcion

La adsorcién es un fenémeno de atraccion de particulas, simple y econémica que implica
el uso de un soluto liguido o un adsorbato que se acumula en la superficie del adsorbente, la
adsorcion se lleva de dos formas por adsorcion fisica (fisisorciébn) y adsorcion quimica
(quimisorcion), la adsorcion fisica implica la interaccion natural entre las moléculas y la fuerza
débil de Van der Waals, en cambio la adsorcién quimica implica el enlace quimico que posee
una fuerte atraccién entre moléculas, para poder eliminar de manera eficiente el exceso del
contaminante, al principio se tiene que identificar las cargas tanto catibnicas o anidnicas que
tiene los contaminantes en las aguas residuales (Ibrahim et al., 2021).
Solucién acuosa

Es una mezcla homogénea en la que el solvente es agua y contiene metales pesados
disueltos en ella como el plomo (Pb), el mercurio (Hg), el cadmio (Cd), el arsénico (As), el cromo
(Cr) u otros metales pesados similares, estos metales pesados son elementos quimicos que
tienen una alta densidad y pueden tener efectos tdxicos en el medio ambiente y afectar a los
organismos vivos, estos metales pueden provenir de diversas fuentes, como la industria, la
mineria, la agricultura, entre otras (Tejada et al., 2020).
Microscopia electronica de barrido

La microscopia electronica de barrido (SEM) es un microscopio electronico que se utiliza
para estudiar las caracteristicas morfolégicas de la superficie de los materiales adsorbentes,

SEM funciona con alta resoluciéon que alcanza los 300 000X para producir imagenes con mucha
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precision, el andlisis dispersivo de rayos x de dispersion de energia (EDS) trabaja junto con SEM
para proporcionar informacion cualitativa y cuantitativa sobre la composicion del material
organico e inorganico, solidos, incluidos metales y polimeros (Mohammed & Abdullah, 2018).
Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR)

La espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier es un instrumento utilizado para
el analisis cualitativo y cuantitativo de compuestos organicos, proporciona informaciéon especifica
sobre la estructura molecular, el enlace quimico y el entorno molecular, la espectroscopia
examina las propiedades vibratorias de los aminoacidos y los cofactores que son sensibles a
cambios estructurales diminutos (Gerwert & Kotting, 2010).

Quimisorcioén

Se refiere al enlace quimico, que puede ser de tipo metélico, idnico o covalente, durante
la quimisorcion la especie adsorbida (quimisorbida) sufre una transformacion de tipo quimica
para dar lugar a una especie distinta, la adsorcién se ve restringida a una monocapa ademas
posee una mayor energia de activacion en comparacion con la fisisorcion (Camargo & Collazos,
2015).

Fisisorcion

La fisisorcion es un fenémeno general por el cual un compuesto quimico (agente
adsorbente) se adhiere a una superficie, en el que la especie adsorbida conserva su naturaleza
guimica; los adsorbatos se acumulan en la superficie del adsorbente por fuerzas
intermoleculares, las principales fuerzas que controlan la adsorcién son las fuerzas de Van der
Waals y los enlaces de hidrogeno, no requiere energia de activacion por lo cual ocurre a
temperaturas menores (Camargo & Collazos, 2015).

Cinética de adsorcion

Rodriguez (2019), menciona que “la cinética del proceso de adsorcién nos indica la
velocidad con que los iones metédlicos son atraidos por el adsorbente, asi detallar su
concentracion en la superficie del adsorbente en un tiempo determinado de contacto” (p.54).
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CAPITULO IV: METODOLOGIA DE LA INVESTIGACION
4.1 Lugar de ejecucion
El presente trabajo de investigacién se realizé en el laboratorio de Investigacion en
materiales para el tratamiento de agua y alimentos (LIMTA) y en el laboratorio de Investigacion
de Nanotecnologia de Alimentos (LINA) de la Universidad Nacional José Maria Arguedas, que
se encuentra en la localidad de Santa Rosa, del distrito de Talavera, provincia de Andahuaylas,

region Apurimac.

4.2 Identificacion de las variables

4.2.1 Variables independientes y dependientes

En la Tabla 1 se visualiza las variables independientes y dependientes:
Tabla 1

Variables independientes y dependientes

Variables independientes Variables dependientes
Dosis de adsorbente Porcentaje de remocidén de metales pesados
pH de solucién acuosa Modelos cinéticos

4.3 Materiales, instrumentos y equipos

Los materiales, instrumentos y equipos que se utilizaron para llevar a cabo esta investigacion se
detallan de la siguiente manera:

Materiales

Los materiales que se utilizaron se detallan en la Tabla 2.
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Tabla 2

Materiales
N° Material Cantidad
1 Vaso de precipitado de 50ml| 10 unidades
2 Vaso de precipitado de 100ml 10 unidades
3 Vaso de precipitado de 500ml 3 unidades
4  Vaso de precipitado de 1000ml 2 unidades
5 Probetas de 100ml 2 unidades
6 Probetas de 500ml 2 unidades
7  Lunas de reloj 4 unidades
8 Placas Petri 2 unidades
9 Viales de plastico 2 unidades
10 Espatula de acero inoxidable 2 unidades
11 Pisetas 2 unidades
12 Frascos de ambar 4 unidades
13 Goteros 2 unidades
14 Papel tisu 1 paquete
15 Jeringas de plastico desechables 50 unidades
16 Filtro de jeringa 100 unidades
17 Guantes de nitrilo 2 paguetes
18 Tubos de ensayo 20 unidades
19 Papel Parafilm 1 rollo
20 Papeltoalla 2 rollos
21 Tijera 1 unidad
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Instrumentos y equipos

Los instrumentos y equipos que se utilizaron en la presente investigacion se detallan en la

Tabla 3.

Tabla 3

Instrumentos y equipos

N° Material cantidad Marca

1 Balanza analitica 1 unidad PIONER (OHAUS)

2  Agitadores magnéticos 12 unidades CAT (M6)

3  Estufa de secado 1 unidades Binder

4  Espectroscopia (FTIR) 1 unidad Thermo Fisher Nicolet IS50

5 Microscopio electronico de 1 unidad Prisma E (Thermo Fisher,

Massachusetts,

barrido (SEM) USA)

6 Destilador 1 unidad GFL

7  Dispersion dinamica de luz 1 unidad Malvern, Zeta sizer

8 Espectrémetro de emision 1 unidad ICPE-9820

atémica de plasma
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Reactivos

Los reactivos que se utilizaron en la presente investigacion se detallan en la Tabla 4.

Tabla 4

Reactivos
N° Material cantidad
1 Acido clorhidrico 1 frasco
2  Hidroxido de sodio 1 frasco

3 Solucion estandar de arsénico (l11) 2000 mg/L,

1 frasco
con acido nitrico 0.5mol/L, Sharlau
4 Solucion estandar de plomo 1000 mg/L, con
1 frasco
acido nitrico 2%, Sharlau
5 Etanol de 96° 1 litro
6  Agua destilada 5 litros
7  Agua desionizada 5 litros

4.4 Poblacién y muestra
4.4.1 Poblacion
La poblacion de estudio correspondi6 a la totalidad de solucién acuosa (agua

desionizada con metales pesados) preparada para el analisis.

4.4.2 Muestra
La muestra comprendié 6 litros de la solucibn acuosa preparada para la evaluacion

experimental de acuerdo a los tratamientos de la Tabla 5.

4.4.3 Muestreo
El muestreo es no probabilistico, ya que se tomaron muestras del total de solucion acuosa

preparada que contaba con las mismas caracteristicas para la evaluacién experimental.
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4.5 Tipo de investigacién

45.1 Tipo

El tipo de investigacion es aplicada, de acuerdo a los objetivos trazados se orienta a
utilizar conocimientos en base a la informacion disponible sobre el uso de nanocristales de
celulosa en el tratamiento de agua y esté orientada a resolver problemas practicos (Hernandez

et al., 2014).

45.2 Nivel

El nivel de la investigacion es experimental, ya que se requerirA manipular
intencionalmente las variables independientes como la dosis de adsorbente y pH de la solucion
durante el tratamiento, con la finalidad de evaluar su efecto en la variable dependiente

(Hernandez et al., 2014).

4.5.3 Disefio de investigacién
Corresponde a un disefio factorial a dos niveles (22), considerando como factores a la dosis de
adsorbente y el pH de la solucién, cada una con dos niveles de acuerdo a la matriz de disefio

experimental, cuyo ordenamiento se muestra en la Tabla 5.

Tabla 5

Matriz de disefio experimental

Tratamiento Factor 1: Dosis de adsorbente (mg/l) Factor 2: pH  Respuesta (*)

T1 D1 (20 mg/L) 5.5 R1
T2 D2 (50 mg/L) 5.5 R2
T3 D1 (20 mg/L) 8 R3
T4 D2 (50 mg/L) 8 R4

Nota: donde T1, T2, T3, T4: representa los tratamientos; D1, D2: dosis de adsorbente; R1, R2, R3, R4:

resultados; *Los resultados de la variable de respuesta seran obtenidos por triplicado.

Por otro lado, es del tipo explicativo ya que establece relaciones de causa-efecto entre ambos

factores de estudio, con una recoleccion de datos transversal.
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4.5.4 Esquema del disefio experimental
El esquema se muestra en la Figura 5.
Figura 5

Esquema de disefio experimental

Variables
independientes

- Dosis de adsorbente

- pH de solucién acuosa

Proceso de
adsorcioén
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4.6 Operacionalizacion de las variables

La operacionalizacion de las variables que se analizaron se muestra en la Tabla 6.

Tabla 6

Operacionalizacion de las variables

DEFINICION

VARIABLE DEFINICION NCEPTUAL DIMENSIONE INDICADORE id.
S CION CONC U OPERACIONAL SIONES CADORES Unid
Es un parametro muy importante
en un estudio de adsorcion ya Es la cantidad de biomasa de
Dosis de que determina la capacidad del nanocristales necesarias para Dosis de dosis m
Adsorbente adsorbente para tratar una el tratamiento del agua adsorbente PP
solucién contaminada (Peralta, residual.
2021).
Variables Es la medicion de los iones de Controla el proceso de
independientes hidrogeno presentes en el agua, adsorcion en relacion al
el cual representa un factor comportamiento del
H importante en el proceso de adsorbente, Y H
P adsorcién (Van Thuan et al., Se empleard acido clorhidrico P P
2017). (HCI) e hidréxido de sodio
(NaOH) para cambiar sus
valores.
Porcentaje Es la eliminacion de los iones de Cantidad de metales pesados Porcentaje de
deremocién metales pesados por diferentes adsorbidos por el adsorbente. remocion de % %
de metales técnicas (lbrahim et al., 2021). metales
. pesados pesados
Variables — - .
_ Es la representacion de la Describe la velocidad de )
Dependientes . . . Pseudo Primer
Modelos actuacion de las moléculas adsorcion del adsorbato por el
S . . . Modelos orden
cinéticos sobre un factor (Rodriguez, adsorbente a cierta velocidad, NN
cinéticos Pseudo segundo

2019).

temperatura y tiempo.

orden
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4.7 Metodologia experimental

4.7.1 Nanocristales de celulosa (NCC)

Los nanocristales de celulosa (NCC) fueron proporcionados por el laboratorio de investigacion
en materiales para el tratamiento de agua y alimentos (LIMTA), el cual fue preparado a partir de
la cascara de maiz (panca de maiz), los cuales se recolectaron del campo de cultivo ubicado con
coordenadas 13° 39 12" S, 73° 23’ 22" W y 2953 m de altitud del distrito de Andahuaylas, en el
periodo vegetativo de setiembre de 2020 a mayo de 2021. Los nanocristales de celulosa se
obtuvieron por digestidon béasica, 4cida y esterificaciébn con acido citrico. Se aplicé hidréxido de
sodio (NaOH) para eliminar la lignina, hipoclorito de sodio para eliminar la hemicelulosa,
posteriormente se hidrolizaron con &cido citrico a través de un digestor de microondas, los
tratamientos &cidos a alta temperatura (140°C) permitieron la formacién de nanocristales de
celulosa, el proceso de obtencidon de nanocristales de celulosa se presenta en la Figura 6
(Choque et al., 2022).

Figura 6

Proceso de obtencion de NCC

Digestién acida o 7 ox
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Celulosa o~ il
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— 00000000 =P | ., = .
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Tratamiento o o ' i
7 blanqueamiento/ 7 7 |  Digestorde Citrato de celul
Cascarade maiz  pasico Ho”>1on  microondas ltrato de celulosa

Fuente: (Choque et al., 2022).
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En la Figura 7 se puede observar el diagrama de flujo para la obtencién de nanocristales de
celulosa de cascara de maiz descritos anteriormente.

Figura 7
Diagrama de flujo para la obtencion de nanocristales de celulosa de cascara de maiz.
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4.7.2 Preparacién de la solucion acuosa de metales pesados

Se prepar6é una solucion madre de metales pesados, utilizando solucién estandar de
nitrato de plomo Pb (NO3)2 y nitrato de arsénico As (NO3)2, a partir del cual se diluyeron 10
mg/L de cada metal en agua desionizada, obteniendo 6 litros de solucién acuosa, la solucién se
almacend en un frasco de vidrio &mbar hasta antes de su uso en los experimentos (Ligarda et
al., 2022).

4.8 Métodos de Andlisis
4.9 Evaluacién de Punto de carga cero

Para determinar el punto de carga cero (PCC) se prepararon soluciones a pH 3, 4, 5, 6,
7,8,9, 10y 12 se ajustaron con 0.1M de NaOH y 0.1M de HCI, luego se agregaron 0.05 g del
adsorbente en 50 ml de cada solucion, y se colocé en un agitador magnético a una velocidad de
60 rpm durante 24 horas a temperatura ambiente, al finalizar el tiempo, se medio el pH final de
la solucion.

Para encontrar el punto de carga cero, se grafico los valores del pH inicial vs el pH final
de la solucion, la interseccion entre las curvas, reportaron los valores de punto de carga cero
(Herrera et al., 2018).

Se realiz6 el analisis de punto de carga cero para conocer el valor de pH a partir del cual

se podrian adsorber los cationes metalicos de plomo y arsénico.

4.10 Determinacion de Tamafio de particulay Potencial Zeta .

Se prepararon soluciones apH 3, 4, 5, 6, 7, 8,9, 10 y 12, ajustando con 0.1 M de NaOH
y 0.1 M de HCI, luego se afiadié 0.05 g del adsorbente a 50 ml de cada solucion, y se coloc6 en
un agitador magnético a 60 rpm durante 24 horas a temperatura ambiente, posteriormente se
coloco en un sonicador por 1 minuto a temperatura ambiente, se tomo una alicuota en una celda
de poliestireno con caracteristica DTS0012 para determinar la distribuciéon del tamafio mediante

dispersion dindmica de luz (DLS). De igual forma se tomé una alicuota en una celda capilar

39



plegada con caracteristica DTS1080 para determinar el potencial zeta, utilizando el equipo nano

ZLS (Choque et al., 2023).

4.11 Andlisis de Espectroscopiainfrarrojo por transformada de Fourier (FTIR)

Se analizaron dos muestras del adsorbente, del antes y después del proceso de
adsorcion con el fin de localizar los grupos funcionales mas representativos presentes en el
material y su posible interaccion con el adsorbato a remover, se pesaron 0.02 g del antes y 0.2g
del después, se afiadié 0.02 g de Bromuro de potasio (KBr), ambas muestras se homogenizaron
en un mortero de agata durante 2 minutos, luego las muestras se colocaron en el equipo de
prensa hidraulico para formar los pellets, después se llevaron al equipo de espectroscopia de
infrarrojo por transformada de Fourier, las lecturas se realizaron en el médulo de transmisién, a
32 barridos, con una resolucion de 8 cm™ en el rango medio del infrarrojo (4000 — 400 cm™?), los
grupos funcionales fueron identificados mediante el espectrofotometro por transformada de

Fourier, de marca Thermo Fisher modelo Nicolet IS50.

4,12 Microscopia electronica de barrido (SEM)

La morfologia de los nanocristales de celulosa se visualizé a través de un microscopio
electrénico de barrido (SEM), modelo Prism E, Thermo Fisher, se analiz6 dos muestras, del antes
y después del proceso de adsorcion, las muestras se colocaron en discos de carbono a bajo
vacio a una presion de 0.08 torr (torricelli) con un tamafio del punto de 7.0, a un voltaje de

aceleraciéon de 30Kv y un aumento de magnificacion de 3000X.

4.13 Influencia del pHy dosis de adsorbente

Para analizar la influencia de pH y dosis, se ajusto el pH de la solucion de metales antes
preparada, apH 5.5y 8 con 0.1 Mde NaOHy 0.1 M de HCI utilizando un potenciémetro calibrado.
Luego se adicion6 dos cantidades de dosis (50 y 20 ppm) a 100 ml de solucién metélica ajustada,
se realizd experimentos por triplicado; luego se agit6 en agitadores magnéticos a 100 rpm
durante 90 minutos, posterior al tiempo, se filtré a los tubos de ensayo utilizando jeringas de 10m|

40



y filtros de jeringa de didmetro de 25 mm y tamafo de poro 0.45 um. La lectura de concentracion
de metales se realizd6 en espectrofotometro de emision Optica de plasma acoplado
inductivamente (ICPE-OES,9820 Shimadzu), se analizé en modo axial, con una exposicion de
muestra de 30s y un caudal de gas argén de 10 L/min. Los resultados de remocién de metales

se calcularon usando las siguientes ecuaciones:

4.14 Determinacion de la adsorcién de metales pesados
El porcentaje de remocion de As y Pb se determinaron mediante la Ecuacién 2 (Tejada

et al., 2021).

Co —
OC—f * 100 (2)

0

%R =

Donde: %R, representa el porcentaje de remocion, Co(mg/L), es la concentracion inicial de ion

metdlico, Cf (mg/L), la concentracion final del ion metalico.

La capacidad de adsorcion se determiné mediante la Ecuacioén 3.

(Co=C)*V (3)

)

Donde: q; (mg/g), es la cantidad de cationes metélicos adsorbidos en el tiempo, Co(mmg/L), es
la concentracion inicial de ion metélico, Cf (mg/L), es la concentracion final del ion metalico en

equilibrio, V (L), es el volumen de la solucién acuosa, m(g), es la cantidad de adsorbente.

Optimizacién de la adsorcion

Mediante la metodologia de superficie de respuesta (RSM) y andlisis de varianza
(ANOVA), se evaluaron el efecto de las variables independientes en la variable respuesta o
variable dependiente, la significacién estadistica de los pardmetros se comprueba mediante el

valor de p, el valor de p inferior al 5% indica que el modelo es estadisticamente significativo (Wu
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et al., 2014;Amini et al., 2008). En general los pasos principales de RSM son los siguientes, (1)
seleccioén de variables independientes que representan los principales efectos sobre el sistema,
(2) la eleccion del disefio experimental, (3) la estimacidon de los coeficientes en el modelo
matematico, (4) la prediccién de la respuesta y comprobar la precision dentro del rango de las

variables experimentales (Van Thuan et al., 2017).

La condicion optima para la adsorcion de metales pesados se determind mediante el
complemento Solver, la funcién Solver permite mejorar el ajuste mediante una regresion iterativa
lineal de valores del experimento y valores predichos, analizando la funcién objetiva en un valor
maximo y seleccionando los pardmetros de optimizacion, se realiza varios iterativos hasta lograr
un valor 6ptimo de la funcién objetivo, la funcién Solver esta disefiado con funciones integradas,
las estadisticas de ajuste del modelo se utilizaron para explicar la adsorcién maxima prevista con

las relaciones de adsorcion experimental (Huu Hao Ngo, 2013).

Se aplicé la ecuacion polinomial con interaccion para determinar las condiciones 6ptimas

(Pacheco, 2019).
Ecuacion lineal:

Ri=By+a*xpH+b xC+c¢ (4)
Ecuacion lineal con interaccion:

Ri=By+a*xpH+b xC+c *» pHC + ¢ (5)
Ecuacion cuadratica con interaccion:

Ri=By+axpH+b xC+c *pHC +d+pH?> +exC?+¢ (6)

Donde: Ri, es la respuesta pronosticada; B,, es el coeficiente de intercepcion cuyos valores
deben determinarse; a, es el coeficiente de pH; b, es el coeficiente de dosis de adsorbente; ¢, es

el coeficiente del producto de pH y dosis de adsorbente; d, es el coeficiente de pH al cuadrado,
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e, es el coeficiente de dosis al cuadrado, pH y dosis de adsorbente (C) son las variables

independientes vy ¢, error aleatorio.

4.15 Evaluacion de la Cinética de adsorcion

El estudio de la cinética de adsorcion se realizé con los valores 6ptimos de cada factor
gue se obtuvieron en el andlisis estadistico.

Para las pruebas de cinética de adsorcion, se utilizaron 3 litros de solucion de metales
pesados antes preparada, se ajustaron a pH 8 con 0.1 M de hidréxido de sodio (NaOH) utilizando
un potenciémetro calibrado, se aplicé una dosis de (20 ppm) en 100 ml de solucién de metal,
paratiempos de contacto de 0, 15, 30, 60, 90, 120, 150, 200, 250 y 300 minutos, los experimentos
se realizaron por triplicado, las muestras para cada tiempo se extrajeron y se filtraron a los tubos
de ensayo utilizando jeringas de 10 ml y filtros de jeringa con diametro de 25 mm y tamafio de
poro 0.45 um, para analizar la concentracion final de metales pesados se realiz6 la lectura en
espectrofotbmetro de emisién 6ptica de plasma acoplado inductivamente ICPE-OES 9820
Shimadzu (Kyoto, Japan), el analisis se realizé en modo axial, con una exposicion de muestra de

30 s y un caudal de gas argén de 10 L/min.
Determinacion de Cinética de adsorcion

Los modelos cinéticos utilizados en el estudio de adsorcion fueron el modelo Pseudo

primer orden y Pseudo segundo orden.

A) Modelo Cinético de Speudo Primer orden

El modelo Pseudo primer orden (PFO) se basa en la Ecuacion 7 (Sovero et al.,2021).

qe = qe(1 — e7¥1) 7)
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Donde: q; (mg/g) capacidad de adsorcion en unidad de tiempo, g, (mg/g) capacidad de
adsorcion en el equilibrio, K; (g/mg.min) constante de velocidad de Pseudo primer

orden, t (min) tiempo de contacto.

B) Modelo cinético de Pseudo segundo orden

La ecuacién del modelo de Pseudo segundo orden (PSO) se basa en la Ecuacién 8
(Moussout et al., 2018).

(Qez * kZ * t) (8)

= T+ gk 0)

Donde: q; (mg/g) capacidad de adsorcién en unidad de tiempo, g, (mg/g) capacidad de
adsorcion en el equilibrio, K, (g/mg.min) constante de velocidad de Pseudo segundo

orden, t (min) tiempo de contacto.

Ajuste de datos experimentales

Existe una serie de métodos para la evaluaciéon de los parAmetros de la cinética, entre los
cuales se utiliza el método de enfoque no lineal para predecir valores éptimos, se ajusta a los
datos experimentales, considerando criterio de convergencia el valor objetivo, es utilizado por
diferentes softwares y métodos, un método alternativo es usar el complemento Solver de
Microsoft Excel para ajustar funciones no lineales (Dubey et al., 2016).

El ajuste de los datos experimentales se realiz6 en Microsoft Excel utilizando el
complemento Solver y el software Statistica V12.

Los pardmetros de los modelos cinéticos se calcularon mediante regresion no lineal,
ajustando a los datos experimentales, considerando como criterio de convergencia la minima
diferencia de cuadrados, evaluados a través del método Quasi- Newton (QN), asimismo, se
calculé el coeficiente de ajuste R?, que mide la variabilidad de la variable dependiente del modelo

ajustado, el error relativo medio (ERM) que permite minimizar la distribucién del error fraccionario;
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y la prueba de Chi-cuadrado (X?), que se basa en la diferencia minima de cuadrados, los cuales

fueron calculados con las Ecuaciones 9y 10 (Balan et al., 2017).

100 WV P —
ERM = — M (9)
N i=1 Qexp i
¥2 — ZN [(Qexp - qadj)zl (10)
i=1 Qaaj i

Donde: q4q; ,€s la capacidad de adsorcion reportada por el modelo, q.,, €s la capacidad de

adsorcion experimental, N, nimero de datos.

El coeficiente de correlacion R? se determind para identificar el grado de ajuste de los
modelos cinéticos con los datos experimentales, cuando su valor es cercano a la unidad indica
un buen ajuste del modelo (Moussout et al., 2018), mientras que el error relativo medio (ERM) y
chi cuadrado (X?) deben tener un valor lo mas bajo posibles y se evalué la dispersiéon de los
residuales, cuanto menor es el Chi-cuadrado reducido, menor es la diferencia entre los valores
de g: experimental y q: tedrico, los criterios considerados fueron: aleatorio (RD), levemente

aleatorio (SR) y de tendencia (T) (Foo y Hameed, 2010).

4.16 Procesamiento y analisis de datos
4.17 Andlisis estadistico

Para determinar los efectos del pH, dosis de adsorbente y la interaccion entre ambas
variables se realizé el analisis de varianza ANOVA analizando la prueba de Tukey a un nivel de
significancia del 5%.
Para lo cual se propone las siguientes hipétesis estadisticas:
Hipo6tesis alterna, HA: Existe efecto significativo de la dosis y pH en el porcentaje de remocion

y la cinética de adsorcion.

45



Hipotesis nula, Ho: No existe efecto significativo de la dosis y pH en el porcentaje de remocién
y la cinética de adsorcion.

Asimismo, se realizé un estudio de efectos principales de las variables de entrada (dosis
y pH) sobre la variable de salida (porcentaje de remocién y cinética de adsorcién). A la existencia
de diferencia significativa entre tratamientos, se realizara una prueba de comparacién multiple
de Tukey al 5% de significancia.

Para analizar la cinética de adsorcion se realiz6 mediante el modelamiento de las
ecuaciones matematicas de Pseudo primer orden y segundo orden, teniendo como criterio el

coeficiente de ajuste R2.
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CAPITULO V: RESULTADOS Y DISCUSIONES

Caracterizacion de nanocristales de celulosa (NCC)
5.1 Punto de carga cero (PCC)

El punto de carga cero se realiz6 para conocer el valor de pH a partir del cual se podrian
adsorber los cationes metalicos de arsénico y plomo, en la Figura 8, se observé dos puntos de
interseccién en 4.9 y 7.08, llamado punto isoeléctrico, esto indica que los nanocristales de
residuos de maiz (NCC) presentan dos estados de carga cero, donde el numero de iones
hidrogeno H+ y iones hidroxilo OH- son equivalentes, por tanto, la carga de la superficie es
neutra.

Cuando el pH de la solucién es menor que punto de carga cero pH<PCC, la carga
superficial del adsorbente es positiva, lo que evita la interaccion con sustancias cargadas
positivamente en la solucién, debido a la repulsién electrostética por cargas iguales, cuando el
pH es mayor que punto de carga pH>PCC la carga superficial del adsorbente es negativa, el
adsorbente tiene mayor capacidad de adsorber los iones catiénicos, ya que los iones de
hidrogeno compiten con los iones metalicos en los sitios activos de la superficie del
bioadsorbente (Rossi et al., 2020). Los grupos carboxilicos libres de acido citrico al unirse a la
celulosa aumentan la carga negativa en la superficie del adsorbente, por cada molécula de acido
citrico unida a la celulosa se incorporan dos sitios carboxilicos mas a la superficie del adsorbente
y aumentan su capacidad de union con contaminantes catiénicos (Zhu et al., 2008).

En ese sentido, para realizar las pruebas de adsorcion se consideraron dos valores de

pH 5.5y 8, en donde la superficie del adsorbente tiene una carga negativa.
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Figura 8

Punto de carga cero

14 T

12 +

10 +

pH Final

4 1 / —e—pH Inicial
J ~ —8—pH Final

pH Inicial

Similares resultados presentaron, Yadav et al. (2021), para el punto de carga cero del
adsorbente de bagazo de cafia de azucar modificado con &cido citrico fue 5.3, indicaron que la
adsorcion de cationes de Pb (Il) y Cd (Il) ocurre preferentemente a un pH por encima del punto
de carga cero. Del mismo modo, Leyva et al. (2012), reportaron valores de punto de carga cero
para mazorca de maiz modificada quimicamente con acido citrico, los valores se encontraron
entre 2.4 y 3.15. De igual forma, Herrera et al. (2018), reportaron valores de punto de carga cero
para biomasa de mazorca modificada quimicamente con alimina nanoparticulas y solucién de
acido citrico, un valor de 4.79. Asimismo, Rossi et al., (2020), reportaron el valor de punto de
carga cero del adsorbente perla de alginato modificado con acido citrico, un valor de 7, indicaron
gue la adsorcion de Pb (Il) y Cd (Il) ocurre a un pH por encima de punto de carga cero. Ademas,
Chen et al., (2011) reportaron valores de punto de carga cero del adsorbente a partir de tallos de
maiz, un valor de 2.9 y 6.5, indican que la eliminacion de iones no sea factible por debajo de
punto de carga cero, por poseer cargas positivas; el adsorbente posee gran cantidad de grupos

bésicos con carga negativa para valores por encima de punto de carga cero.
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5.2 Tamanfo de particula

Los resultados de tamafio de particula de nanocristales de celulosa, se muestra en la
Tabla 7, los valores oscilan entre 104.2 y 383.7 nm a pH 3, 5, 6, 7, 8, 9y 12, la variacion del
tamafio se encuentra dentro del rango de dimensiones de nanocristales de celulosa, la
disminucion de tamafio se debe a los tratamientos quimicos que permitieron reducir las medidas
del adsorbente, la hidrolisis acida con &cido citrico, que dispersa la parte amorfa, las regiones
amorfas de la celulosa se hidrolizan durante el proceso, convirtiéndose en forma cristalina,
obteniendo un mayor superficie de contacto, mayor area porosa, permitiendo una superficie
disponible para captar los iones metélicos (Sovero et al. 2021).

Por lo tanto, los nanocristales de celulosa con menor tamafo, permitird mejorar las
interacciones electrostaticas durante el proceso de adsorcién, mientras mas pequefia sea la
particula tiene un area superficial mayor, debido a la presencia de poros que presenta la particula

(Jietal. 2019).

Tabla 7

Tamafio de particula del adsorbente

pH X S C.V *
3 213.9 32.25 15.0795 C
5 145.8 20.20 13.8546 D
6 104.4 11.33 10.8607 D
7 271.3 4.05 1.4930 B
8 148.8 5.30 3.5618 D
9 104.2 11.30 10.8497 D
12 383.7 4.20 1.0946 A

Donde: x, es la media aritmética; S, es la desviacion estandar; C.V, es el coeficiente de variabilidad,
*Letras diferentes indican diferencia significativa, evaluado a través de prueba de Tukey a 5% de

significancia.

Zhou et al. (2016), reportaron valores del andlisis de tamafio de particula de nanocristales

de almidén a través de modificacion de reticulacion usando acido citrico, la modificacion de
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entrecruzamiento redujo significativamente el tamafio a 130 nm. Asimismo, Yang et al. (2017),
reportaron valores de distribucion del tamafio de particula de los nanocristales extraida de la
cascara de maiz, mediante analisis de dispersién de luz dinAmica (DLS), el tamafio de particula
promedio fue 212 nm, este tamafio de los NCC es debido al tratamiento de hidrolisis acida con
acido sulfarico (H.SO.), durante este proceso la celulosa se descompone mediante la accién de
acidos, como resultado se genera cristales de celulosa en forma de varilla. Del mismo modo, Ji
et al. (2019), lograron obtener nanocristales de celulosa con un tamafio de 250 a 450 nm
aplicando hidrolisis acida con acido débil (acido citrico), durante el proceso hubo una degradacion

de nanocristales de celulosa a medida que aumenté la concentracion de acido citrico.

5.3 Potencial Zeta

El potencial zeta ¢ permite conocer la estabilidad de la solucion de materiales en solucién
acuosa, los resultados se muestran en la Tabla 8, donde el adsorbente en el pH 3, 4, 5, 6, 7, 9,
10 y 12 presenta valores que oscilan entre -12.26 y -23.04 mV, mientras, en el pH 8 el valor fue
-28.70 mV. Se conoce que los valores entre > + 25 mV y < -25 mV, se consideran fuertemente
catidnicas y anionicas, las particulas son eléctricamente estables, si los valores son bajos el
potencial indica el mal estado de dispersién y formacion de agregados debido a las bajas fuerzas
de repulsion electrostatica entre las particulas suspendidas (Li et al. 2016). En ese sentido, en el
pH 8 el valor fue -28.70 mV que permite establecer una buena estabilidad, dispersién de los
nanocristales de celulosa y atraccién electrostatica al tener una carga negativa, que atrae los
iones de metales pesados con carga positiva. Mientras, los valores entre -12.26 y -23.04 mV

presentan una inestabilidad que permite una facil aglomeracién y sedimentacion del adsorbente.
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Tabla 8

Potencial Zeta del adsorbente

pH x +S C.V *
3 -12.26 0.5024 4.0992 A
4 -15.32 0.6704 4.3769 B
5 -20.96 0.3005 1.4337 C
6 -23.04 1.3105 5.6881 D
7 -20.70 0.3666 1.7710 C
8 -28.70 0.9185 3.2007 E
9 -16.81 0.0757 0.4503 B
10 -21.35 0.2606 1.2205 C
12 -22.48 0.1234 0.5490 C

Donde: x, es la media aritmética; S, es la desviacion estandar; C.V, es el coeficiente de variabilidad,
*Letras diferentes indican diferencia significativa, evaluado a través de prueba de Tukey a 5% de
significancia.

Yang et al. (2017), reportaron el valor de potencial zeta de nanocristales de celulosa de -
34,66 mV, indicando la estabilidad en suspension acuosa, el valor inferior a -15 mV representa
el inicio de aglomeracién, mientras que el valor superior a -30 mV resulta una suspension de NC
estable. Del mismo modo, Zhou et al. (2016), reportaron valores para potencial zeta de
suspension de nanocristales de almidon hidrolizados con acido sulfarico (H.SO4), encontrando
valores negativos -6.19 mV a pH 7, lo que indica que los nanocristales de almiddn tienen cargas
superficiales negativas debido a la presencia de ésteres de carboxilo y sulfato en la superficie de
los nanocristales de almiddn obtenidos de la hidrolisis de acido sulftirico, donde los NC tienden
a sedimentarse. De igual manera, Cheran et al. (2022), encontraron valores para potencial zeta
para nanocristales de celulosa modificada un valor de -34.5 mV, menciona que las particulas con
mas de + 30 mV normalmente se consideran estables. Finalmente, Li et al. (2019), reportaron el
valor de potencial zeta para un biosorbente de nanocristales de celulosa modificado con cisteina,
el valor fue -28.3 mV a pH 5.31, el adsorbente tiene una fuerte atraccion electrostatica hacia el

Hg (II) y puede adsorber Hg de manera rapida y efectiva.
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5.4 Identificacion de grupos funcionales

Se empled el andlisis FTIR para identificar los grupos funcionales presentes en los
espectros del adsorbente antes y después de la adsorcion.

En la Figura 9, se muestra el estiramiento vibracional de los grupos funcionales antes del
proceso de adsorcién en el rango de 4000 a 400 cm™, se observaron el pico 3408 cm™ que
corresponde a los grupos hidroxilos (-OH) componente principal de los polimeros de celulosa,
lignina y pectina; este amplio pico puede atribuirse a la existencia de moléculas de agua en la
superficie del adsorbnete (Pacheco,2019), el pico alrededor de 2898 cm™ representa al grupo
metilo -CH de los ésteres, debido a la reaccién de esterificacion que produce el citrato de
celulosa, el pico alrededor de 1644 cm™ se atribuye a la vibracién de estiramiento a enlaces éster
carbonilo C=0 y estiramiento de -OH del agua presentes en la cetona (Ren, 2018). El pico 1374
cm™ indica la presencia de grupo carbonilo, metilo e hidroxilo CO, CH, -OH correspondiente a las
cadenas poliméricas de carbohidratos, (Villabona et al., 2018). El pico 1058 cm™ corresponde al
estiramiento de grupo carbonilo, éter e hidroxilo CO, COC y -OH de ésteres, carbohidratos y
glicerina, el pico alrededor de 897cm™ corresponde al estiramiento del grupo carboxilo -COOH
del citrato de celulosa, donde un grupo carboxilo de acido citrico se introdujo simultdneamente
en la celulosa a través de la esterificacion durante la hidrolisis acida, finalmente, el pico por
debajo de 600 cm™ corresponde al estiramiento del grupo metilo y carbonilo CH, -CO que se
atribuyen a la celulosa (Leyva et al., 2012).

Asimismo, se muestra el estiramiento vibracional de los grupos funcionales después del
proceso de adsorcion con una ligera disminucion de estiramiento de vibraciones, la reduccion
indica que se dio un proceso de quimisorcion, un intercambio de electrones entre los grupos
funcionales del adsorbente y los iones de arsénico y plomo (Valenzuela, 2020; Leyva et al.,2012).

Se observé el pico 3407cm™ que corresponde al grupo hidroxilo -OH de la celulosa,
adema@s, los iones de Pb (Il) al interactuar con el adsorbente precipitan como hidréxido de plomo
Pb(OH)., debido al aumento en su concentracion de grupo hidroxilo (Chen et al., 2011), el pico
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alrededor de 2898 cm™ representa al grupo carboxilo -CH, que pertenece al citrato de celulosa,
el pico alrededor 1638 cm™ representa la vibracién de estiramiento a enlaces éster carbonilo C=0
(Ren, 2018). El pico 1382 cm indica la presencia de grupo carboxilo -COOH, los iones catidénicos
se adsorben en los sitios carboxilicos (Villabona et al., 2018). El pico 1055 cm™ corresponde al
estiramiento de grupo carbonilo CO del grupo éter -C-OC y del C-OH que se encuentra en la
celulosa, el pico alrededor 791 cm™ corresponde al estiramiento de carboxilo -COOH y carbonilo
CO de celulosa, el grupo carboxilo es un indicador de la interaccidon con los iones metalicos,
finalmente, el pico por debajo 585 cm™ corresponde al estiramiento de carbonilo CO, similares
resultados reporté (Leyva et al., 2012).

Figura 9

Espectros Infrarrojos antes y después del proceso de adsorcién

——Antes

——Desples

Transmitancia (%)

3407 1382 1055 791

1 1 1 1 1 1 1 1 J

4000 3600 3200 2800 2400 2000 1600 1200 800 400
Numero de ondas(cm-1)
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Tabla 9

Espectros Infrarrojos antes y después del proceso de adsorcién

Longitud de onda IR Tipo de _
_ _ _ Grupo funcional Compuesto
Frecuencia (cm™) vibracién
Antes Después
3408 3407 -OH Hidroxilo Lignina, hemicelulosa
2894 2898 CH carboxilo Celulosa
1644 1638 C=0 éster carbonilo Cetona, ésteres
1374 1382 -COOH Carboxilo Citrato de celulosa
1058 1055 CO, -COOH Carbonilo, carboxilo  Esteres
897 791 CO, -COOH Carbonilo, Carboxilo Celulosa
600 585 CcO Carbonilo Celulosa

Villabona et al.(2018), identificaron grupos funcionales del biosorbente de mazorca de
maiz antes y después de la absorcién de Cr (VI), en el pico 3300 cm identificaron el estiramiento
del grupo hidroxilo O-H, en el pico 1732 cm* identificaron estiramiento del grupo carbonilo (C=0),
en el pico 1615 cm™ hablaron del estiramiento del grupo alqueno (C=C), en el pico 1684 cm
mostraron que existe el grupo carboxilo (CH), también identificaron en el pico 1558 cm™ la
presencia del grupo carbonilo (CO), los grupos funcionales son caracteristicos de los grupos
carboxilo, anillos aromaticos, metilo, metoxi e hidroxilo, los cuales se encuentran ampliamente
presentes en los componentes de pectina, hemicelulosa y lignina de la biomasa de maiz,
después del proceso de adsorcién, los espectros presentaron que los picos encontrados
cambiaron a frecuencias mas bajas que indica la interaccion de grupos funcionales con los iones
metdlicos. Del mismo modo, Leyva et al.(2012), reportaron los grupos funcionales en los
espectros de los biosorbentes de mazorca de maiz, en el pico 3405 cm™ muestran la banda de
estiramiento del grupo hidroxilo -OH con enlaces de hidrogeno, en el banda de estiramiento 2896
cm? se presenta el grupo metilo C-H, en la banda de estiramiento 1737 cm™ se muestra el grupo

carboxilo COOH que aumento debido a la interaccion con &cido citrico, en la banda de
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estiramiento 1631y 1425 cm™ se presenta el grupo alqueno C=C para anillos aromaéticos, en los
picos 1250 y 1163 cm™ se presenta el grupo carbonilo C-O-H, en el pico 1046 cm™ se muestra
la presencia del grupo carbonilo C-O, el espectro infrarrojo indico los grupos funcionales
presentes en el bioadsorbente eran alcoholes, ésteres, aromaticos y éteres, después del proceso
de adsorcién, el pico carbonilo CO en 1735 disminuyé cuando adsorbié los iones metalicos, la
reduccion indicd que existe una interaccion entre los sitios carboxilicos y los iones catidnicos, los
cationes se adsorben en los sitios carboxilicos.

5.5  Analisis morfoldgico por Microscopia electrénica de barrido (SEM)

Se realiz6 el analisis SEM, con la finalidad de observar la morfologia de los NCC antes y
después del proceso de adsorcion, en la Figura 10 se muestra la microfotografia antes del
proceso de adsorcion, se observaron con un aumento de (zoom) de 1000X a un tamafio de 200
pum. La estructura se modificd debido al tratamiento alcalino con hidroxido de sodio, blanqueo
con hipoclorito de sodio y la adicién de acido citrico, permiti6é la formacién de nanocristales en
forma de varilla, con una forma laminar afilada en los contornos, estructura sélida y aglomerado,
presenta alta porosidad heterogénea tanto en micro y mesoporos, los cuales facilitan el proceso
de adsorcion de plomo y arsénico.

Similares resultados reportaron Choque et al. (2022), la fotomicrografia de la morfologia
de nanocristales de celulosa activada con acido citrico, present6 una forma laminar afilada en los
contornos, el efecto combinado de temperatura alta (140°C) y la aplicacion de microondas,
ocasiond la ruptura de fibras celuldsicas y desprendimiento de partes no celuldsicos, permitiendo

la formacion de nanocristales.
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Figura 10

Microfotografia estructural del adsorbente antes de adsorcion

mag O HV pressure 200 pm
8 mm 1000 x 30.00 kV 0.07 Torr Prisma E-UNAJMA

Tejada et al. (2021), presentd la micrografia de la mazorca de maiz antes de la adsorcion,
encontré una superficie irregular escamosa porosa, que promueve una mejor biosorcién
heterogénea debido a la gran interfaz. Asimismo, Yang et al. (2017), report6 la micrografia de
nanocristales de celulosa extraida de cascara de maiz hidrolizadas con &cido sulftrico que
hidroliz6 la superficie amorfa de la celulosa, encontrando una superficie altamente cristalina y en
forma de varilla.

En la Figura 11 se muestra la composicion elemental de nanocristales de celulosa antes
del proceso de adsorcidn, se encontré el elemento carbono un componente basico del

adsorbente en 48.6% y el oxigeno en 51.4% en peso.
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Figura 11

Analisis composicional antes del proceso de adsorcion

Elemento  Peso (%)
Carbono 48.6
Oxigeno 514

WD  mag OHV pressure ) pm
9.6 mm 1 500 x 30.00 kV 0.07 Torr Prisma E-UNAJMA

Herrera et al. (2018), report6 que el carbono, el oxigeno son elementos que contribuyen
a la composicion del biosorbente en cantidades presentes de carbono 44.01% y oxigeno 47.32%
en peso. Del mismo modo, Herrera et al. (2021), reporté la composicion elemental de los
nanocristales de celulosa de mazorca de maiz modificado con nanoparticulas de alimina,
presento carbono en un 39.89%, hidrogeno 3.28% y 0.46% de nitr6geno. Igualmente, Sabzi et
al. (2020), reporto los principales elementos de mazorca de maiz la presencia de carbono en
72.56% y oxigeno en 27.44%. Asimismo, Tejada et al., (2021) reportaron los elementos
predominantes en la estructura de la biomasa de mazorca de maiz, se encontr6 carbono en
59.62%, el oxigeno en 35.02%, debido a la naturaleza lignocelulésica del material, el carbono y
oxigeno fueron los materiales con mayor presencia en el adsorbente.

En la Figura 12 se presenta la microfotografia después del proceso de adsorcion, se
observo con un aumento de (zoom) de 2000X a un tamafio de 100 um, las particulas de arsénico
y plomo formaron aglomeracion y complejos de iones metalicos, que indican la presencia y
retencion de los iones de arsénico y plomo en el adsorbente, debido a la fuerza de atraccion

electrostatica entre los centros activos y los iones.
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Figura 12

Microfotografia estructural del adsorbente después de adsorcion

%

WD  mag CHV pressure
10.2 mm 2 000 x 30.00 kV 0.07 Torr

Tejada et al. (2021), reportaron las microfotografias después del proceso de adsorcion,
se observé que el plomo (Il) se adsorbié en la superficie del material con la aglomeracion de
iones que se atribuye a la formacion de quelatos por microcomplejidad. Asimismo, Rodriguez
(2019), reportd microfotografias de biomasa de elote de maiz, luego del proceso de bioadsorcion
el adsorbente tiene la superficie recubierta por los iones de plomo presentando una masa amorfa.
Del mismo modo, Neyray Portilla (2021), reportaron microfotografias luego de someter el residuo
a una solucioén de arsénico, se observo una superficie altamente porosa mayormente de tamafio
mesoporo de 2 a 50 nm.

En la Figura 13 se muestra la composicion elemental de nanocristales de celulosa
después del proceso de adsorcion, se encontro la presencia de carbono en 45.4%, oxigeno en
43.2%. Asimismo, se observl la presencia de los metales pesados en la superficie del
adsorbente fue evidente, el arsénico en 1.8%, en mayor porcentaje el plomo en 7.8%, debido a

la atraccion electrostéatica entre los cationes y los grupos funcionales del adsorbente.
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Figura 13

Andlisis composicional después del proceso de adsorcién

Elemento Peso (%)
Carbono 45.4
3 Oxigeno 43.2
Arsénico 1.8
7.8

Plomo

A -y Lo
23 WD mag OHV pressure 50 um
PM 10.2 mm 3 000 x 30.00 kV 0.07 Torr Prisma E-UNAJMA

Licares (2019), reportd los elementos que compone las muestras después del proceso
de adsorcion, el elemento que tiene mayor porcentaje es el carbono en 42.03%, oxigeno en

39.4% y el plomo en 12.53%.

5.6  Analisis de Adsorcién de metales pesados a partir del pHy dosis de adsorbente
La Tabla 10, muestra los resultados del porcentaje de remocion, se logré remover As
entre 57.64 y 58.05%, Pb entre 82.10 y 83.43%, el cual presentdé mayor afinidad de remocion,
debido al mayor contacto que tuvo con la superficie del adsorbente; la capacidad de adsorcién
para arsénico fue entre 37.32 y 95.04 mg/g y para plomo entre 83.31 y 209.09mg/g a los 90
minutos, los valores reportados indican que existe diferencia significativa entre los tratamientos
(letras diferentes en la Tabla 10). La capacidad de adsorcidn esta condicionada a la cantidad de

adsorbente y pH (Pacheco, 2019), este comportamiento fue observado en el presente trabajo.
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Tabla 10

Remocion de metales pesados (%)

Tratamiento pH Dosis (ppm) - AS Pb
gi(mglg) x + S CV * qg(mglgg x¥x + S CV *
T1 55 20 95.04 58.05 * 0.21 0.36 A 208.62 83.24 + 0.20 0.24 AB
T2 ' 50 37.82 57.79 + 0.27 047 AB 8350 83.28 *+ 0.24 0.29 AB
T3 3 20 9436 57.64 + 0.17 030 B 209.09 83.43 % 0.24 0.28 A
T4 50 3732 57.83 +* 040 0.70 AB 8331 82.10 + 0.37 0.45 B

Donde: gi(mg/g), es la capacidad de adsorcion; x, es la media aritmética; S, es la desviacion estandar;
C.V, coeficiente de variabilidad. * Letras diferentes indican diferencia significativa, evaluado a través de la

prueba de Tukey al 5% de significancia.

A partir de estos datos se ha evaluado el efecto de las variables independientes en el
proceso de remocion de metales pesados, se realizé la validacion estadistica de los datos
mediante la prueba de Andlisis de varianza bifactorial con interaccion (ANOVA) con un nivel de
confianza de 95% para encontrar los efectos de interaccién de los pardmetros. En la Tabla 11,
se observé que el pH y la dosis de adsorbente no muestran efecto significativo en la remocion
de As, mientras que la interaccién pH-dosis de adsorbente si presenta (valor-p < 0.05), de igual
forma, el pH y la dosis de adsorbente no muestran efecto significativo en la remocion de Pb, pero
la interaccién pH- dosis de adsorbente si presenta significancia (valor-p<0.05).

La significacion puede ser confirmado a partir de cuanto menor sea el (valor- p<0.05), un
valor menor de (valor- p<0.05), indica el rechazo de la hipétesis nula y se dice que las variables
son estadisticamente significativas (Wu et al., 2014). A partir de los valores de los factores, el pH
de la solucion y la dosis de adsorbente afectan significativamente en la eficiencia de adsorcién

de metales pesados.
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Tabla 11

Andlisis de varianza para remocion de As y Pb

Valor- p
Fuente :
Arsénico (As) Plomo (Pb)
valor-p valor-p Significancia
pH 0.056 0.997 NS
Dosis (ppm) 0.703 0.126 NS
pH*Dosis (ppm) 0.019 0.046 S

Donde: NS, no significativo (p>0.05); S, significativo (p<0.05)

Asimismo, se realiz6 la gréfica de superficie de respuesta, que proporciona una
descripcién directa de los efectos de las variables independientes en la respuesta. En la Figura
14 (a) se observé el efecto del pH y dosis de adsorbente en la eficiencia de eliminacion de
arsénico, a un pH de 8 y a una dosis de 20 ppm el porcentaje de remocion fue 57%. Sin embargo,
el mayor porcentaje de remocién se logré a un pH menor de 5.5 y a una dosis de 50 ppm el
porcentaje de remocion fue 58%. Del mismo modo, en la Figura 14 (b) se observo el efecto del
pH y dosis de adsorbente en la eficiencia de eliminacién de plomo, a un pH mayor de 8 y a una
dosis de 20ppm el porcentaje de remocion fue 83%. La remocién de plomo (II) aumenta a medida
gue el pH de la solucién aumenta, puede atribuirse que a mayor pH se presenta mayores sitios

activos en la superficie del adsorbente (Bahrami et al., 2018).
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Figura 14
Diagrama tridimensional de superficie de respuesta para la adsorcion a) para arsénico, b) para

plomo
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Del mismo modo, se analizé el efecto de las variables, mediante la gréfica de efectos
principales y el diagrama de Pareto de efectos estandarizados, en la Figura 15, se muestra la
gréfica de efectos principales generado por el pH y dosis de adsorbente sobre el porcentaje de
remocion de arsénico y plomo. En la remocién de arsénico la dosis de adsorbente y pH presentan
un mayor efecto ya que tienen un mayor pendiente, asimismo, en la remocion de plomo la dosis

de adsorbente presenta un mayor efecto, mientras el pH indica un menor efecto en la respuesta.

Figura 15

Grafica de efectos principales para arsénico y plomo
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En la Figura 16, se observé que la interaccién de las variables pH y dosis de adsorbente
afectan la adsorcion de arsénico y plomo, ya que supera la linea roja de referencia, esto indica

gue tienen efecto significativo sobre la respuesta (Tejada et al. 2021).
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Figura 16

Diagrama de Pareto de efecto estandarizada para arsénico y plomo
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Después de analizar los efectos de las variables, se procedi6 a la optimizacion con el
objetivo de lograr una remocion de metales pesados en un mejor rendimiento. Se aplico la
ecuacion polinomial lineal con interaccion de la Metodologia de superficie de respuesta (RSM),
el objetivo fue optimizar una respuesta el porcentaje de remocién y capacidad de adsorcién que
esta influenciada por variables independientes el efecto del pH y la dosis de adsorbente
(Pacheco, 2019). Se aplicé las Ecuaciones 4, 5 y 6, mencionadas en la optimizacién de

adsorcion.
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Al aplicar un Analisis de regresion sobre los datos experimentales se obtuvieron los

valores de los coeficientes de los factores, que se muestran en la Tabla 12.

Tabla 12

Coeficientes para As 'y Pb

Modelo BO A b c d e R2

As

Lineal 58.3635 -0.0733  -0.0012 0.3991

Lineal con interaccion 59.8065 -0.2871  -0.0424  0.0061 1.0000

Cuadratico con interacciéon  58.2649 0.0000 0.0000 0.0061 -0.0213 -0.0006 1.0000
Pb

Lineal 83.4249 0.0001  -0.0047 0.3634

Lineal con interaccion 82.2484 0.1744 0.0289  -0.0050 1.0000

Cuadrético con interaccion  83.2299 0.0000 0.0000 -0.0050 0.0129 0.0004 1.0000

Donde: a, coeficiente de pH; b, coeficiente de dosis de adsorbente; c, coeficiente de pH y dosis de

adsorbente; d, coeficiente de pH al cuadrado; e, coeficiente de dosis de adsorbente al cuadrado.

La concordancia del modelo con la ecuacién polinomial lineal con interaccién, se evalué
mediante el coeficiente de determinaciéon (R?) cercano a 1, esto significa que el modelo de
regresion proporciona una explicacion de la relacién entre variables independientes (factores) y

la respuesta (% de adsorcién).

En la Tabla 13, se establecié los valores minimos y maximos de cada variable
independiente para obtener una respuesta Optima, para este proceso se utilizé la funcion Solver
de Microsoft Excel para maximizar la funcion objetiva, la cual fue el porcentaje de remocién de

As y Pb (Amini et al., 2008).
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Tabla 13

Restricciones de variables independientes

Restricciones

Factores Valor minimo Valor maximo
pH >5.5 <8
dosis (ppm) >20 <50
%remocion >90%

Posteriormente, se aplic6 el Complemento Solver con el objetivo de optimizar la
respuesta, se realiz6 la estimacion de la respuesta mediante la ecuacion polinomial con
interaccion, utilizando los datos de coeficientes de correlacién de As y Pb, los valores de las
variables independientes, se aplicd las restricciones de las variables independientes en la

respuesta de la ecuacion y se encontré el valor de las variables independientes, que maximiza

la funcién objetiva el porcentaje de remocién (Garg et al., 2008).

En la Tabla 14, se muestra los valores 6ptimos de las variables para lograr una mejor
adsorcion, a pH 8 y dosis de adsorbente de 20ppm se logré remover el arsénico en un 57.44% y

el plomo en un 83.42%, por lo tanto, estos valores Optimos se utilizaron en las pruebas de

cinética.

Tabla 14

Valores 6ptimos por variable para la eliminacion de metales pesados

% Remocién optimo

Predicho experimental
Modelo pH dosis (ppm) As Pb As Pb
Lineal 8 20 57.75 83.28
Lineal con interaccion 8 20 57.44 83.42 25.22 99.99
Cuadrética con interaccion 8 20 57.64 82.42
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Neyra y Portilla (2021), estudiaron la optimizacion siguiendo la metodologia de superficie
de respuesta, con disefio de compuesto central, se optimizaron los factores, como cantidad de
adsorbente, el tamafio de particula y pH; las condiciones 6ptimas para la adsorcién de arsénico,
fueron dosis de adsorbente de 3 g, para tamafio de adsorbente entre 250 um y 150 um, pH 4,
logrando remover el 94.30% de arsénico. Del mismo modo, Bangaraiah y Sarathbabu (2019),
estudiaron la biosorcion de Pb(Il) de medios acuosos en polvo de cascara de fruta de tamarindo
(Tamarinus indica L.), los factores de influencia fueron el tiempo de agitacion, dosis de
biosorbente, la concentracion inicial de Pb(Il) y el pH de la solucién, estos factores se optimizaron
mediante el disefio de compuesto central de la Metodologia de superficie de respuesta, en
condiciones 6ptimas la concentracién de biosorbente fue 0.99 g/L y la concentracion inicial de
iones de plomo fue 26.44 mg/L, pH de 6.98 y el tiempo de agitacion fue 33 minutos, a partir de
estos datos se logré remover 83.50% de plomo . De igual forma, Bayuo et al. (2019), estudiaron,
la bioadsorcién de plomo (ll) a partir de céscara de mani utilizando el enfoque del disefio de
compuesto central de la metodologia de superficie de respuesta, se determind la influencia de
tres factores, el tempo de contacto, el pH de la solucién y la concentracion inicial de plomo (1),
aplicando el disefio de compuesto central, el tiempo de contacto optimizado fue 90 minutos, el
pH fue 8 y la concentracion inicial de Pb (ll) 75 mg/L, obtuvieron una absorcibn maxima del
90.26% y una capacidad de adsorcion de 3.43 mg/g de plomo.

Dehghani et al. (2015), realizaron el estudio de modelado de superficie de respuesta y
optimizacion de la remocion de arsénico (V) de soluciones acuosas utilizando bentonita-
quitosana, realizaron pruebas experimentales para evaluar la remocién de arsénico mediante la
determinacion de diferentes condiciones. Estas condiciones incluyeron variaciones en el pH (2-
8), la dosis de sorbente (0.1-1.5 g/L), la concentracién de As (V) (20-200 mg/L) y el tiempo (60-
240 min), mediante el analisis de varianza (ANOVA) del modelo cuadratico, se demostré que el
modelo era altamente significativo, se determinaron los valores 6ptimos de pH, dosis de sorbente,
concentracion inicial de As (V) y tiempo, los cuales fueron 3.7, 1.40 g/L, 69 mg/L y 167 min,
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respectivamente, los resultados revelaron que el adsorbente preparado presentaba una alta

capacidad de adsorcion (122.23 mg/g) para la eliminacion de As(V).

5.7 Cinética de adsorcion

Los experimentos cinéticos se realizaron para diferentes tiempos de contacto (15, 30, 60,
90, 120, 150, 200, 250 y 300 min), con concentracion optima de adsorbente (20 ppm) y pH (8).
En la Figura 17 se observo la capacidad méaxima de adsorcion para arsénico, en un tiempo de
contacto de 90 minutos la remocién fue 159.94 mg de As/g de adsorbente, que representa el
(25.22%) y para plomo la capacidad maxima de adsorcién, en un tiempo de contacto de 60
minutos la remocién fue 517.72 mg de Pb/g de adsorbente, que representa el (99%). En los
primeros minutos la adsorcion es rapida debido a que existe mayor sitio activo disponible en la
superficie del adsorbente, a medida que aumenta el tiempo, se adsorben méas cantidades de
iones de metales pesados en la superficie del adsorbente y el sitio activo disminuye, cuando se
llega a formar una fina capa gruesa de molécula sobre la superficie se alcanza a una saturacion
de los sitios activos y la adsorcion no es significativo (Bangaraiah y Sarathbabu 2019). Sin
embargo, para arsénico a tiempos superiores la adsorcién es muy lenta, el aumento de adsorcion
no es significativo, mientras, a tiempos superiores la adsorcion de plomo, llega a una fase de
latencia, donde no aumenta ni disminuye debido a la saturacion de los sitios activos de la
superficie del adsorbente por los iones de plomo, lo que se puede corroborar con los resultados

encontrados por (Pacheco, 2019).
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Figura 17

Capacidad de adsorcion de metales pesados
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Los datos experimentales de la cinética de adsorcion fueron ajustados a los modelos de
Pseudo primer orden y Pseudo segundo orden, se ajustdé mediante regresion no lineal es un
método mas general que puede utilizarse para estimar los parametros del modelo.

Se ha utilizado la funcién Solver de Microsoft Excel para el calculo de los parametros de
los modelo, asimismo, los valores se estimaron y ajustaron mediante el método de Quasi Newton
(QN) del software Statistica V12, se calcularon los pardmetros estadisticos como constantes de
velocidad para Pseudo primer orden y Pseudo segundo orden (ki y k2), capacidad de adsorcién
en el equilibrio (ge) logrando minimizar la suma de los residuos al cuadrado entre el modelo y el
experimento, coeficiente de correlacion (R?); del mismo modo, se calcularon las funciones de
error como Chi-cuadrado (x?), error medio relativo (EMR).

El objetivo de modelar las ecuaciones de cinética de adsorcion es calcular la capacidad
méxima de adsorcion en el equilibrio (ge) y las constantes de velocidad de cinética (K1 y K2), los

cuales son indicadores de la rapidez del proceso de remocion de metales pesados.
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En la Tabla 15, se muestra los parametros cinéticos obtenidos a partir del ajuste de las
ecuaciones de los modelos cinéticos con los métodos de optimizacion, obteniendo para el modelo
de Pseudo primer orden el valor de R? 0.9612 para As y 0.9999 para Pb, la constante de
velocidad ki min?t presentd valores entre (0.1297 y 0.4239) para As y Pb respectivamente,
mayores a de Pseudo segundo orden, mientras, los valores de error medio relativo (EMR) fueron
(4.8987 y 0.0717) para As y Pb y Chi cuadrado (X?) fue (5.2702 y 0.0045) para As y Pb, la
distribucion residual es tendencioso. Mientras, para el modelo de Pseudo segundo orden el valor
de R? fue (0.9468 y 0.9999) para As y Pb respectivamente, la constante de velocidad k, min?
presento valores para As y Pb entre (0.0046 y 0.0942, los valores de error medio relativo EMR
fueron (6.0268 y 0.0812) para As y Pb, el valor de Chi cuadrado (X?) fue (7.3687 y 0.0051) para
As y Pb, la distribucién residual es tendencioso.

Tabla 15

Parametros de los modelos cinéticos de adsorcion

Pseudo Primer orden

Parametros
metal ge(Mmg/g) ki(mint) R? EMR X2 Residuo
As 146.6748 0.1297 0.9612 4.8987 5.2702 Tendencioso
Pb 517.2294 0.4239 0.9999 0.0717 0.0045 Tendencioso
Pseudo Segundo orden
Parametros
metal ge (Mg/g) Kz (mint) R? EMR X2 Residuo
As 147.5081 0.0046 0.9468 6.0268 7.3687  Tendencioso
Pb 517.3119 0.0942 0.9999 0.0812 0.0051 Tendencioso

Donde: ge(mg/g), capacidad de adsorcion; ki(mint),constante de velocidad; R?, coeficiente de correlacion;

EMR, error medio relativo; X2, Chi cuadrado.
En la Figura 18, se muestra una comparacion entre puntos experimentales y puntos
ajustados de los modelos cinéticos de Pseudo primer orden y Pseudo segundo orden para

arsénico, al ajustar los datos de arsénico, con el modelo de Pseudo primer orden (PFO) se
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alcanz6 el equilibrio de adsorcion durante los primeros 120 minutos en un 146.67 mg/g,
representa el valor constante, indica el tiempo durante el cual los sitios activos de la superficie
del adsorbente estarian ocupados por los iones metalicos, lo que supone que existe adsorcion
guimica que permite la formacién de enlaces quimicos e intercambio de electrones, entre los
sitios activos presentes en la superficie del adsorbente como grupos funcionales hidroxilo (OH),

carboxilo (COOH) con los iones metalicos (Pacheco, 2019).

Figura 18

Modelo de Pseudo primer orden y Pseudo segundo orden para arsénico
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En la Figura 19, se muestra una comparacion entre puntos experimentales y puntos
ajustados de los modelos cinéticos de Pseudo primer orden y Pseudo segundo orden para plomo,
al ajustar los datos de plomo, con el modelo Pseudo primer orden (PFO) se alcanzé el equilibrio
de adsorcion durante los primeros 60 minutos en un 517.22 mg/g, la adsorcién se produce por el
proceso de quimisorcion, que implica el establecimiento de enlaces entre los iones metalicos y

sitios activos del adsorbente, en los primeros minutos es rapida debido a que inicialmente todos
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los sitios activos del adsorbente estan disponibles, ya que la cinética de adsorcion depende del

area superficial del adsorbente y de la concentracién de adsorbato (Najafi et al., 2012).

Figura 19

Modelo de Pseudo primer orden y Pseudo segundo orden para plomo
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Tejada et al. (2021), mencionan que la capacidad maxima de adsorcién con residuos de
maiz como adsorbente de niquel (II) se logré a los 250 minutos de 3.52 mg/g en un 86% vy el
plomo (Il) se logro a los 330 minutos de 13,32 mg/g en un 94.3%. Del mismo modo, Wang et al.
(2017), reportaron el equilibrio de adsorcion de plomo (lI) con celulosa magnetita como
adsorbente, se logré adsorber en los primeros 30 minutos un valor de 558.66 mg/g. Asimismo,
Daochalermwong et al. (2019), reportaron la capacidad méxima de adsorcién de los iones de
plomo y cadmio con celulosa de hojas de pifia, en un tiempo de contacto de 150 minutos se
adsorbi6 41.2 y 33.2 mg/g de los iones de plomo y cadmio.

Para determinar a qué modelo cinético se ajustan los datos experimentales del proceso
de adsorcion, se analizé los resultados de coeficientes de correlacion (R?), la concordancia entre

valores de capacidad de adsorcion entre capacidad de adsorcidon en equilibrio (ge)
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experimentales y calculados, asi como los valores de constante de velocidad, en base a lo antes
mencionado, el mejor modelo debe tener un R2 mas alto y cercano de uno, una concordancia
MAas cercana entre ge experimental y ge calculada, (Chaduka et al., 2020; Najafi et al.,2012), el
valor de constante de velocidad debe ser un valor mayor, los valores de error medio relativo EMR
y Chi cuadrado deben ser lo més bajos, estos criterios indican el mejor ajuste al sistema de
biosorcion y sigue el modelo en el cual el valor fue menor (Dubey et al.,2016).

A partir de los parametros evaluados y modelos cinéticos analizados se determiné que
los datos experimentales se ajustan mejor al modelo de Pseudo primer orden (PFO), indica que
los iones metdlicos interacta con un sitio activo del adsorbente, el valor del coeficiente de
correlacion de arsénico y plomo fue R? (0.9612 y 0.999), siendo cercano a la unidad, la constante
de velocidad ki min?t presentd valores entre (0.1297 y 0.4239) para As y Pb respectivamente,
mayores a de Pseudo segundo orden, mientras, los valores de error medio relativo (EMR) fueron
(4.8987 y 0.0717) para As y Pb y Chi cuadrado (X?) fue (5.2702 y 0.0045) para As y Pb, menores
a de Pseudo segundo orden; de acuerdo al ajuste se puede establecer que el modelo de Pseudo
primer orden describe mejor los datos de remocién de arsénico y plomo.

Chen et al. (2021), reportaron valores similares para biosorbente de mazorca de maiz
modificado con xantato para la adsorcién de plomo (ll), los coeficientes de correlacion R? del
modelo cinético de Pseudo primer orden y el modelo cinético de Pseudo segundo orden fue 0.944
y 0.999 respectivamente, entonces indican que los modelos estan controlados por el mecanismo
de quimisorcion que esta relacionada con el intercambio de electrones y la transferencia de
electrones entre el adsorbente y el adsorbato. De la igual manera, Tejada et al. (2021),
mencionan que en el ajuste de los parametros de los modelos cinéticos en la remocién de niquel
y plomo encontraron valores para el coeficiente de correlaciéon R? entre 0.994 y 0.999 para
Pseudo primer orden y Pseudo segundo orden respectivamente, ambos modelos describen de

mejor manera la adsorcién. Asimismo, Tejada et al. (2020), mencionan cuando un R? tiene un

73



valor superior a 0.95 el proceso de adsorcion esta controlado por una reaccién quimica que

conduce a la formacién de multicapas.
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CONCLUSIONES:

El porcentaje de remociobn de metales pesados en solucion acuosa mediante
nanocristales de celulosa de residuos de maiz (Zea mays L.), al aplicar los valores éptimos de
pH 8 y dosis de adsorbente 20 ppm, para arsénico fue 25.22% y para plomo fue 99%, la
capacidad méaxima de adsorcion de arsénico fue 159.94 mg/g en un tiempo de contacto de 90
minutos y para plomo fue 517.72 mg/g en un tiempo de contacto de 60 minutos.

Se aplicé la metodologia de superficie de respuesta para analizar el efecto de las
variables independientes pH y dosis de adsorbente en la adsorcion de metales pesados, el
método reveld que la interaccion de los parametros, dosis de adsorbente y el pH tienen efecto
significativo en el proceso de adsorcion.

Se determiné la cinética de adsorcion, de acuerdo al ajuste de los datos experimentales
se establecié que el modelo de Pseudo primer orden describe mejor los datos de remocion de
arsénico y plomo, obteniendo valores altos para coeficiente de correlacion R? para Pseudo primer
orden.

Finalmente, los nanocristales de celulosa de residuos de maiz (Zea mays L.), present6

caracteristicas buenas para la remocién de metales pesados de arsénico y plomo.
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RECOMENDACIONES:

Evaluar la capacidad de adsorcion de nanocristales de celulosa de residuos de maiz en
funcidn a otros metales pesados que se encuentran en el efluente contaminado.

Utilizar otros residuos agroindustriales que se encuentran en nuestra region para remover
metales pesados.

Aplicar los nanocristales de celulosa (NCC) en el agua de consumo humano.

Mejorar las propiedades de los residuos agroindustriales mediante la modificacién con
acidos organicos para aumentar el porcentaje de remocion de contaminantes.

Desarrollar estudios de isotermas de adsorciéon con los nanocristales de celulosa.
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ANEXOS

Anexo 1. Analisis de varianza (ANOVA)

Andlisis de varianza para arsénico

Fuente GL Suma de Cuadrados medio| Razoén-F Valor -p
cuadrado
pH 1 0.30221 0.30221 3.92 0.056
C 1 0.01143 0.01143 0.15 0.703
pH*C 1 0.4722 0.4722 6.12 0.019
Error 32 2.46959 0.07717
Total 35 3.25543
Andlisis de varianza para plomo
Fuente GL Suma de Cuadra_ldos Razon- F Valor -p
cuadrado medio
pH 1 0 0.000001 0 0.997
C 1 0.17915 0.179146 2.47 0.126
pH*C 1 0.31387 0.313871 4.32 0.046
Error 32 2.32354 0.072611
Total 35 2.81656
Anexo 2. Valores de los coeficientes
Modelo BO a b c d e R?
As
Lineal 58.3635 -0.0733 | -0.0012 0.3991
Lineal con interaccion 59.8065 -0.2871 | -0.0424 0.0061 1.0000
Cuadratico con interaccion | 58.2649 0.0000 0.0000 0.0061 |-0.0213|-0.0006 | 1.0000
Pb
Lineal 83.4249 0.0001 -0.0047 0.3634
Lineal con interaccion 82.2484 0.1744 0.0289 -0.0050 1.0000
Cuadratico con interacciéon | 83.2299 0.0000 0.0000 -0.0050 | 0.0129 | 0.0004 | 1.0000

Donde a: coeficiente de pH, b: coeficiente de dosis de adsorbente, c: coeficiente de pH y dosis de

adsorbente, d: coeficiente de pH al cuadrado, e: coeficiente de dosis de adsorbente al cuadrado.
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Anexo 3. Optimizacion de la respuesta

Modelo pH

% Remocién optimo

Predicho

experimental

dosis (ppm) As

Pb

As Pb

Lineal 8
Lineal con interaccion

Cuadrética con interaccion

20 57.75
20 57.44
20 57.64

83.28
83.42
82.42

25.22 99.99

Anexo 4. Restricciones para la optimizacién

RESTRICCIONES

pH minimo 5.5

pH maximo 8

Dosis minima 20

Dosis méaxima 50

rendimiento 100

Anexo 5. Optimizacion de la respuesta en el complemento Solver

Parametros de Solver

Establecer objetivo:

Para: (®) Max ) Min

Cambiando las celdas de variables:

51533:5)533

Sujeto a las restricciones:

SKS34

O Valor de:

51533 <= SMS9
51533 > = SMS8
5J833 <= SM57
5J833 > = SMS6

Método de GRG Monlinear
resolucidn:

Método de resolucidn

problemas de Solver no suavizados.

Ayuda

Convertir variables sin restricciones en no negativas

Besolver

Agregar

Cambiar

Eliminar

Restablecer todo

Cargar/Guardar

Opciones

Cerrar

I+

I+

Seleccione el motor GRG Monlinear para problemas de Solver no lineales suavizados. Seleccione
el motor LP Simplex para problemas de Solver lineales, y seleccione el motor Evolutionary para
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Anexo 6. Pardmetros cinéticos de Pseudo primer orden para arsénico

t(min)| qt,exp ge k1 qt,mod difr2 EMR Xn2
0 0.000 146.6748 0.1297 0.000 0.00 0.000 0.000
15| 123.333 125.722028 5.71 0.019 0.045
30| 151.500 143.681672 61.13 0.052 0.425
60| 159.500 146.613741 166.06 0.081 1.133
90| 159.944 146.673575 176.12 0.083 1.201
120 | 143.444 146.674796 10.44 0.023 0.071
150 | 148.167 146.67482 2.23 0.010 0.015
200| 139.056 146.674821 58.05 0.055 0.396
250 139.944 146.674821 45.30 0.048 0.309
300| 131.000 146.674821 245.70 0.120 1.675
770.716 0.490 5.270

Anexo 7. Parametros cinéticos de Pseudo primer orden para plomo

t(min)| qt,exp ge k1 qt,mod difr2 EMR X2
0 0.0000| 517.2294 0.4239 0.0000 0.0000 0.0000 0.0000
15]516.3333 516.3329 0.0000 0.0000 0.0000
30(517.1111 517.2279 0.0136 0.00023 0.0000
60|517.7222 517.2294 0.2429 0.00095 0.0005
90|517.3889 517.2294 0.0254 0.00031 0.0000
120|517.5556 517.2294 0.1064 0.00063 0.0002
150|517.6667 517.2294 0.1912 0.00084 0.0004
200 | 517.6667 517.2294 0.1912 0.00084 0.0004
250 (516.5000 517.2294 0.5320 0.00141 0.0010
300|516.2222 517.2294 1.0144 0.00195 0.0020
2.317 0.0072 0.0045
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Anexo 8. Pardmetros cinéticos de Pseudo segundo orden para arsénico

t(min)| qgt,exp ge k2 gt,mod difr2 EMR X2
0 0.0000| 147.5081 0.0046 0.0000 0.0000| 0.0000 0.0000
15]123.3333 134.4205| 122.9259 0.0899 0.9145
30| 151.5000 140.6606 | 117.4935 0.0715 0.8353
60| 159.5000 144.0030| 240.1573 0.0972 1.6677
90| 159.9444 145.1527| 218.7953 0.0925 1.5073
120 143.4444 145.7345 5.2443 0.0160 0.0360
150| 148.1667 146.0858 4.3300 0.0140 0.0296
200 | 139.0556 146.4388 54.5124 0.0531 0.3723
250 139.9444 146.6514 44,9836 0.0479 0.3067
300 131.0000 146.7935| 249.4353 0.1206 1.6992
1057.8777 0.6027 7.3687
Anexo 9. Parametros cinéticos de Pseudo segundo orden para plomo
t(min)| qt,exp ge k2 qt,mod difr2 EMR X2
0 0.0000|517.3119 0.0942 0.0000 0.0000| 0.0000 0.0000
15| 516.3333 516.6052 0.0739 0.00053 0.00014
30| 517.1111 516.9583 0.0233 0.00030 0.00005
60| 517.7222 517.1350 0.3448 0.00113 0.00067
90| 517.3889 517.1940 0.0380 0.00038 0.00007
120| 517.5556 517.2234 0.1103 0.00064 0.00021
150| 517.6667 517.2411 0.1811 0.00082 0.00035
200| 517.6667 517.2588 0.1663 0.00079 0.00032
250 | 516.5000 517.2694 0.5920 0.00149 0.00114
300| 516.2222 517.2765 1.1115 0.00204 0.00215
2.6413 0.00812 0.00511

92




Anexo 10. Estimacion de los pardmetros de la cinética en Statistica V12

ﬁ Estimated function and loss function: Spr... ? x

Estimated function:

v2={lge "2k w11 1+ge v 1) | Cancel
anc

]

= Open
Loss function: 2
L = ((0B5-PRED)2 Save As

@] Review vars

Anexo 11. Distribucion tendenciosos de valores residuales de arsénico y plomo
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Anexo 12. Muestras de solucién acuosa de arsénico y plomo

Anexo 13. Ajuste de pH de la solucién acuosa
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Anexo 14. Preparacion de muestras para la cinética

Anexo 15. Incorporacion de solucion acuosa al adsorbente
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Anexo 16. Agitacion de las muestras
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Anexo 18. Lectura mediante el espectrofotometro ICPE-9820
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Anexo 19. Lectura mediante el Malvern Zeta sizer

Anexo 20. Muestras de nanocristales de celulosa para la lectura en FTIR

Donde ST: muestra sin tratamiento (antes de la adsorcion), CT: muestra con tratamiento
(después de la adsorcion)
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Anexo 21. Matriz de consistencia

PROBLEMA OBJETIVO HIPOTESIS VARIABLES METODOLOGIA
PROBLEMA GENERAL | OBJETIVO GENERAL HIPOTESIS GENERAL | Variables Tipo: Aplicada
¢,Cuél es el ¢Evaluar el porcentaje de | -El porcentaje de independientes Nivel: Experimental

porcentaje de
remocién de metales
pesados en solucion
acuosa mediante
nanocristales de
celulosa de residuos
de maiz

(Zea mays L.)?

remocion de metales
pesados en solucién
acuosa mediante
nanocristales de celulosa
de residuos de maiz (Zea
mays L.)?

remocién de metales
pesados en solucién
acuosa es significativo al
aplicar las nanocristales
de celulosa de residuos
de maiz.

-Dosis de adsorbente
-pH  de  solucidon
acuosa

Variables
dependientes

- porcentaje de
remociéon de metales
pesados

-Cinética de adsorcion

PROBLEMAS
ESPECIFICOS

¢, Cual es el efecto del pH
y dosis de adsorbente
nanocristales de celulosa
en la remocién de
metales pesados en
solucién acuosa?

¢ Como sera la cinética
de adsorcion de metales
pesados a través de
nanocristales de celulosa
de residuos de maiz?

OBJETIVOS
ESPECIFICOS
-Determinar el efecto del
pH y dosis de adsorbente
nanocristales de celulosa
en la remocién de metales
pesados en solucién
acuosa.

-Determinar la cinética de
metales
través de
nanocristales de celulosa

adsorciéon  de
pesados a

de residuos de maiz

HIPOTESIS
ESPECIFICAS

-La variaciéon de pHy la
dosis mas optima de
adsorbente de
nanocristales de celulosa
residuos de maiz influye
en la remocién de
metales pesados.

-La cinética de adsorcion
se ajusta mejor al
modelo de Pseudo
segundo orden.

DIMENSIONES E
INDICADORES
Dosis de adsorbente
pH

Porcentaje de
remocion de metales
pesados

Modelos cinéticos

Disefio: Factorial a dos
niveles
POBLACION Y MUESTRA
Poblacién: Correspondio a la
totalidad de solucién acuosa
(agua desionizada con
metales pesados).
TECNICAS
INSTRUMENTOS Y
ANALISIS DE DATOS
Técnicas:
-Preparacion de solucién
acuosa de metales pesados.
-Procedimiento de adsorcién
-Cinética de adsorciéon
Procesamiento de datos:
-Analisis estadistico
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