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RESUMEN

Actualmente, la presencia de metales pesados en el agua es motivo de preocupacion
debido al impacto ambiental que estos producen, por lo cual es importante buscar alternativas
gue puedan reducir dicho impacto. En esta investigacion se sintetizaron nanoparticulas de
magnetita mediante coprecipitacion quimica a partir de sales de hierro Il y 11l y usando el extracto
acuoso del marlo de maiz morado (Zea mays L.) como antioxidante, para su aplicacién en la
remocién de cadmio, cromo y cobre en aguas sintéticas. El extracto acuoso del marlo de maiz
morado (Zea mays L.) caracterizado por espectroscopia FTIR-ATR, presenta compuestos
fendlicos, demostrando la eficacia del método de extracciéon. Por otro lado, las nanoparticulas
sintetizadas se caracterizaron mediante espectrofotometria UV-Visible, difraccién de rayos X,
espectroscopia FTIR-ATR, confirmando la sintesis nanoparticulas de magnetita con un
rendimiento del 97.73% de hierro total y un tamafio promedio de cristalita de 13.38 nm; ademas,
el area superficial de las nanoparticulas de magnetita fue de 107.69 m?/g determinada por el
método de adsorcién de gas nitrogeno (método BET). También se demostro la efectividad de las
nanoparticulas sintetizadas en la remocion de cobre, cadmio y cromo logrando un porcentaje de
remocion de hasta 79.3 %, 77.8% y 97.6% respectivamente, en 48 horas de exposicion. Estos
resultados demuestran la viabilidad y el potencial impacto positivo de la aplicacién nanoparticulas
de magnetita en la gestion de la contaminacién del agua por metales pesados en entornos

industriales, residenciales y agricolas.

Palabras claves: Nanoparticulas, Magnetita, Maiz morado, Remocién, Cadmio, Cromo, Cobre.



ABSTRACT
Currently, the presence of heavy metals in water is a cause for concern due to the environmental
impact they produce, making it important to seek alternatives that can reduce this impact. In this
research, magnetite nanoparticles were synthesized by chemical co-precipitation from iron Il and
Il salts, using the aqueous extract of purple corn cob (Zea mays L.) as an antioxidant, for their
application in the removal of cadmium, chromium, and copper from synthetic waters. The aqueous
extract of purple corn cob (Zea mays L.), characterized by FTIR-ATR spectroscopy, contains
phenolic compounds, demonstrating the effectiveness of the extraction method. On the other
hand, the synthesized nanopatrticles were characterized by UV-Visible spectrophotometry, X-ray
diffraction, and FTIR-ATR spectroscopy, confirming the synthesis of magnetite nanoparticles with
a total iron yield of 97.73% and an average crystallite size of 13.38 nm; furthermore, the surface
area of the magnetite nanoparticles was 107.69 m2/g, determined by nitrogen gas adsorption
(BET method). The effectiveness of the synthesized nanoparticles in the removal of copper,
cadmium, and chromium was also demonstrated, achieving removal percentages of up to 79.3%,
77.8%, and 97.6%, respectively, after 48 hours of exposure. These results demonstrate the
feasibility and potential positive impact of applying magnetite nanoparticles in managing heavy

metal contamination in industrial, residential, and agricultural water environments.

Keywords: Nanoparticles, Magnetite, Purple corn, Removal, Cadmium, Chromium, Copper.



LISTA DE ABREVIATURAS Y SIMBOLOS

NP’s = Nanopatrticulas

NP’sM= Nanoparticulas de Magnetita.
[ 1= Concentracion

mL = mililitros

V = Volumen

ppm = Partes por Millon

%T = Porcentaje de Transmitancia.
%A = Porcentaje de Absorbancia.

FTIR-ATR = Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier con Reflectancia Total

Atenuada.

TEM = Microscopia Electrénica de Transmision
SEM = Microscopia de Barrido Electrénico
XRD = Difraccion de Rayos X

ABS = Absorbancia

Rep = Repeticion
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INTRODUCCION
Las nanoparticulas poseen dimensiones menores a 100 nm, tienen propiedades y
caracteristicas distintas que en el mundo macro, adicionalmente poseen una gran actividad
guimica (Medina et al., 2015). Las nanoparticulas magnéticas son una clase de nanoparticulas
que poseen propiedades magnéticas y entre sus aplicaciones encontramos el tratamiento de

aguas residuales y como catalizadores o soporte de catalizadores (Bafios et al., 2017).

Frecuentemente, la sintesis de nanoparticulas magnéticas implica un alto costo, tanto
econémico, como energético debido a las condiciones y equipos necesarios (Chamé, 2013), por
lo tanto, el objetivo es sintetizar nanoparticulas magnéticas de hierro por el método de
coprecipitacion quimica partiendo de FeCls y FeSO, como sales precursoras, en presencia del
extracto acuoso del marlo de maiz morado (Zea mays L) como antioxidante; proporcionando una
alternativa relativamente facil, econémica y ecoamigable a la sintesis de nanoparticulas de
magnetita, para posteriormente aplicar dichas nanoparticulas en la remocién de cadmio (Cd?*),
cromo (Cr®*) y cobre (Cu?*) en aguas sintéticas.

El presente trabajo de investigaciébn consta de tres capitulos, que se describen a

continuacion:

Capitulo I: Se desarrolla el marco teérico, englobando los antecedentes, bases tedricas y

conceptos generales.

Capitulo 1l: Se muestra la metodologia y los parametros de los diferentes analisis

realizados.
Capitulo Ill: Se muestra y analiza los resultados obtenidos durante la experimentacién

En las conclusiones se resalta los resultados obtenidos segun los objetivos trazados.



PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA
Se sabe que el agua es esencial para la vida, pero la presencia de metales a
concentraciones elevadas puede tener consecuencias desfavorables para la salud provocando
dafios en el sistema nervioso, renal, hematopoyético y esquelético, asi como efectos
cancerigenos, dependiendo de la concentracién y el tiempo de exposicion. La contaminacion del
agua por metales puede ocurrir durante las fases de captacion, tratamiento y distribucion.

(Segura et al., 2003).

Por otro lado, los métodos de sintesis de nanoparticulas magnéticas usualmente
conllevan un gasto energético y econdémico elevado debido a las condiciones que estos requieren
o los equipos utilizados, entre los métodos de sintesis de nanoparticulas magnéticas se destaca
el método de coprecipitacion (Lopez, 2018) que asociado a la sintesis verde resulta en un menor

impacto ambiental.

En el &mbito del tratamiento de aguas residuales, las nanoparticulas de magnetita juegan
un papel crucial. Se utilizan para eliminar compuestos, principalmente metalicos, y también para
absorber aceites, disolventes organicos y contaminantes emergentes. La nanotecnologia ofrece
estas nanoparticulas magnéticas, que son ampliamente utilizadas en el tratamiento de aguas

residuales debido a sus multiples aplicaciones (Plazas y Garcia, 2020).

Formulacion del problema

En el presente trabajo se plantea el siguiente problema de investigacion:

¢Las nanoparticulas de magnetita obtenidas por sintesis verde removeran el cadmio, cromo y

cobre de aguas sintéticas?



Justificacion

El agua es una de las sustancias mas importantes de la vida, pero puede llegar a ser
perjudicial ya que el consumo del agua contaminada con metales pesados desencadena
diferentes tipos de enfermedades como cancer, anemia y dafio gastrointestinal en el caso del
cromo; alteraciones nerviosas, dafios hepaticos y cerebral en el caso del cadmio. Por otro lado
el cobre en el organismo causa vomitos, nauseas incesantes, dolor abdominal o diarrea (Correa

et al., 2021).

Se ha observado que las nanoparticulas magnéticas poseen una gran capacidad de
remocioén de metales pesados como el arsénico (Starbird y Montero, 2015), razén por la cual se
busca la remocion de metales pesados como el cadmio, cromo y cobre a través de dichas
nanoparticulas, asi mismo, la sintesis quimica clasica trae consigo la generacion de sustancias
peligrosas ya sea durante el disefio, manufactura o en las aplicaciones de productos quimicos
(Doria, 2009), lo que se busca es reducir la produccién de contaminantes a través de “sintesis
verde”, que implica el uso del extracto acuoso de marlo de maiz morado (Zea mays L.) como

agente estabilizante y antioxidante.

Viabilidad

Este estudio fue viable, pues se contaba con los equipos, reactivos y el apoyo del
laboratorio de nanotecnologia, que incursiona en la sintesis de nanoparticulas. Se tuvieron
disponibles los antecedentes que muestran la remocién de metales pesados como el arsénico
(Starbird y Montero, 2015). Ademas se aplico los métodos de cuantificacion de metales pesados
en aguas expuesto en el libro: “Standard methods for the examination of water and wastewater”
gue ha sido publicado por la Asociacién Americana de Salud Publica, Asociacion Americana de

Obras de Aguay la Federacion para el Control de la Contaminacion del Agua (APHA et al., 1989).

Por lo tanto, la investigacién se consideré viable.



OBJETIVOS
Objetivo General
Obtener nanoparticulas de magnetita por sintesis verde y aplicar en la remocion de

cadmio, cromo y cobre en aguas sintéticas.

Objetivos Especificos

e Obtener el extracto acuoso del marlo de maiz morado (Zea mays L.).

e Obtener y caracterizar las nanoparticulas de magnetita por sintesis verde usando
extracto acuoso del marlo de maiz morado (Zea mays L.).

e Evaluar la aplicacién de las nanoparticulas de magnetita en la remociéon de cadmio

cromo y cobre en aguas sintéticas.



CAPITULO |

MARCO TEORICO

1.1. Antecedentes

Ahmed et al., (2023) sintetizaron nanoparticulas de magnetita usando residuos de
cebolla, papa, té y moringa, la caracterizacion de dichas particulas incluyé FT-IR, XRD, XRF y
EDX. La absorcion de UV en el rango de 190 nm a 340 nm confirmé la formacion de
nanoparticulas de magnetita y el espectro FTIR indicé la formacién de nanoparticulas de 6xido
de hierro con los agentes reductores (flavonas); ademas, reportaron que la intensidad de las

bandas de absorcion depende del extracto que se utilice.

Abderrhmane et al., (2021) utilizaron extracto de hojas de Artemisia en la sintesis verde
de magnetita (FezO4-NPs) con el objeto de estudiar el efecto de diferentes concentraciones de
cloruro férrico (0.01M - 0.1 M) logrando picos de absorcion maxima entre 275-301 nm como se

observa en la Figura 1.

Figura 1

Espectro de absorcion UV-Vis de nanoparticulas de magnetita sintetizadas con diferentes

concentraciones de cloruro férrico (0.01, 0.04, 0.07 y 0.1 M)
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Rajput et al., (2016) utilizaron nanoparticulas de magnetita sintetizadas mediante
coprecipitacion quimica en la remocién de iones Cr®" y Pb?" en soluciones acuosas. Los
experimentos de adsorcion se realizaron tomando en cuenta el pH, la temperatura, el tiempo de
contacto y la concentracién de adsorbato/adsorbente en la adsorcion de Cré* y Pb?*. Se observé
que la remocion maxima de Cré* ocurrié a pH 2.0 y de Pb?* a pH 5.0 con capacidades maximas

de adsorcion de Langmuir de 34.87 (Cr®*) y 53.11 (Pb?*) mg/g a 45 °C respectivamente.

Das et al., (2020) sintetizaron nanoparticulas de magnetita utilizando latex crudo de
Jatropha curcas (JC) y extracto de hojas de Cinnamomum tamala (CT). La caracterizacion se
realiz6 usando DLS, espectroscopia UV-vis, FTIR, XRD y FE-SEM. Las nanoparticulas
mostraron tamafios entre 20 - 42 nm (JC- Fe304) y 26 - 35 nm (CT- Fe304). Asi mismo, estudiaron
el efecto de las nanoparticulas magnéticas sintetizadas en la eliminacion de metales pesados,
logrando una capacidad de adsorcién maxima de 463.2 mg/g y 543.3 mg/g (aplicando CT- Fe304
y JC- Fe30, respectivamente) para el Cu?* y 513 mg/g 501.3 mg/g para Co?* (aplicando CT-

Fes04y JC- Fes04 respectivamente).

Macias, (2022) sintetizo magnetita aplicando coprecipitacion quimica, las nanoparticulas
de magnetita que obtuvo se usaron para crear un ferrofluido con un tamafio promedio de 36 nm
y evalud el nivel de adsorcién de arsénico (As) utilizando espectrofotometria de absorcion
atomica antes y después de los tratamientos alcanzando un porcentaje de adsorcion del 36% en

15 min de contacto.

Garcia y Gonzéalez, (2021) sintetizaron nanoparticulas de magnetita por el método de
coprecipitacion quimica para su aplicacion en la remocion de cobre (Cu) utilizando la técnica de
jarras (Ver Tabla 1). Demostraron que el tratamiento con nanoparticulas de magnetita representa
una mejor opcion en cuanto a un tratamiento para aguas de reinyeccion, la mejor eficacia se

logré con la mayor concentracion de nanoparticulas, logrando una reduccién del 98.68%.



Tabla 1

Prueba de jarras para la remocién de cobre con nanoparticulas

Muestra de agua de Nanoparticulas de L
Jarra » ) Agitacion
produccién (3.82 ppm Cu) magnetita

Jarra 1 0.06 g Agitacion inicial de

Jarra 2 0.12 ¢ 100 rpm durante un
minuto y se continuo

200 mL o

con una agitacion de

Jarra 3 0.18 ¢

20 rpm durante 20

minutos.

Nota. Tomado de Garcia y Gonzalez, (2021).

Cabe aclarar que Garcia y Gonzales afiadieron las nanoparticulas directamente a las jarras
a diferentes concentraciones para determinar su eficacia en la remocion de cobre. Durante el

proceso de agitacion cada jarra estuvo expuesta a imanes en su base exterior.

Galeas et al., (2017) demostraron que, al aumentar la velocidad de agitacién y el tiempo
de reaccion en la sintesis de nanoparticulas de magnetita por coprecipitacion quimica, se mejord
el rendimiento y se redujo el tamafio de particula, obteniendo nanoparticulas de 7 nm de diametro

promedio con un rendimiento del 94%.

Giraldo y Moreno, (2013) sintetizaron nanoparticulas de magnetita mediante el método de
coprecipitacion, obteniendo tamafios de cristalita entre 20 nm a 25nm, ademas utilizaron las
nanoparticulas sintetizadas para tratar agua contaminada con Pt?* y Au®", logrando una
capacidad maxima de adsorcion de 86,7 mg/g para Au** y 76,3 mg/g para Pt**. Ademas,
mencionan que la capacidad de adsorcién depende en gran medida del pH de la solucién y la

temperatura.



1.2. Fundamento teoérico

1.2.1. Maiz morado

El maiz morado (Zea mays L.), originario de Perl y México, es conocido por su
popularidad en la preparacién de la chicha morada. Este cereal presenta una caracteristica
pigmentacion morada debido a las antocianinas, especialmente concentradas en el marlo. El
maiz morado esta compuesto en un 85% por granos y 15% por el marlo. Destacando como
antioxidante por las antocianinas, ofrece beneficios para la salud humana, incluyendo efectos

positivos contra la hipertension (Guillén et al., 2014).

Figura 2

Estructura de las antocianinas a diferentes valores de pH
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Nota. Tomado de Azman et al., (2022)

Asimismo, las antocianinas presentes en el maiz morado (Zea mays L.) poseen

interacciones con el pH, debido a que son de cardcter i6nico. En la Figura 2 muestra que en



soluciones acuosas y con valores de pH menores a 3, la coloracion seré roja debido a que se
encuentra en su forma de cation flavilio la cual es mas estable, por esta razén la extraccién de
antocianinas se realiza a pH &cido. Mientras se aumenta el valor de pH (4-5) hay un equilibrio
entre la pseudobase hemiacetal también llamado carbinol (incolora) y forma chalcona (coloracion
amarilla) a pH mayores a 8. Por otro lado, la desprotonacion del cation flavilio a pH 6-7 exhibe la
formacién de una base quinonoidal neutra (con un color purpura a violeta), que conduce a la

formacion de una base quinonoidal aniénica a pH 7-8 de color azul (Azman et al., 2022).

Asimismo, las antocianinas son clasificados como flavonoides y tienen una estructura
fundamental que consiste en un nicleo de flavona compuesto por dos anillos arométicos unidos

por un puente de tres atomos de carbono, ver Figura 3 (Salinas et al., 2013).

Figura 3

Estructura quimica de las antocianinas mas comunes en el maiz morado (Zea mays L.)

R R, Antocianidina
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Nota. Tomado de Salinas et al., (2013).

En el maiz morado, la mayoria de las antocianinas provienen de la cianidina como se observa

en la Tabla 2, en los valores de abundancia relativa (AR). Estas antocianinas pueden tener una



estructura béasica que incluye la antocianidina y, a menudo, un azlcar unido a la posicién 3' de
una estructura de tres carbonos. Estas son conocidas como antocianinas no aciladas. Sin
embargo, en algunos casos, pueden unirse radicales acilos a la molécula de antocianina,
derivados de 4cidos organicos, ya sean alifaticos o aromaticos. Cuando esto ocurre, se forman
antocianinas de tipo aciladas. (Salinas et al., 2013). Tomando en consideracién la Tabla 2, la
presencia de estos grupos acilo en la molécula de antocianina proporciona una mayor estabilidad

al pigmento, incluso en condiciones extremas de pH y temperatura (Chen et al., 2017).

Tabla 2

Identificacion de antocianinas en salvado de maiz morado

Compuesto fragmento
Rf [M] (m/z) AR %
Cianidina-3-O-glucésido 17.79 449 287 45.8
Pelarginidina-3-O-glucosido 19.84 433 271 3.3
Peonidina-3-0O-glucésido 21.41 463 301 4.1
Cianidina-3-O-(6-malonilglucosido) 22.61 535 287 40.1
Pelargonidina-3-O-(6-malonilglucésido) 24.46 519 271 15
Cianidina-3-0-(3,6-dimalonilglucésido) 25.83 621 287 1.2

Nota. Rf = factor de retencion; AR (%) = abundancia relativa en %; [M]+ = concentracion del ion

molecular; m/z = relacion masa/carga. Tomado de Chen et al., (2017).

1.2.2. Nanoparticulas

Son aquellas particulas con tamafio menor a 100 nm, la Uniéon Europea recomendo que
se definiera como “material natural, secundario o fabricado que consta de particulas, sueltas o
formando un agregado o aglomerado y en el que el 50% o mas de las particulas en la
granulometria numérica presente una o mas dimensiones externas en el intervalo de tamafos
comprendido entre 1 nm y 100 nm” (Marquez et al., 2021).
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1.2.3. Clasificacién de nanoparticulas

1.2.3.1. Nanoparticulas organicas

Estas nanoparticulas formadas a partir de proteinas, lipidos, carbohidratos u otros
compuestos organicos con tamafio menor a 100 nm, dentro de estos tenemos a los dendrimeros
(moléculas tridimensionales a base de atomos como el nitrégeno, formando una estructura
circular mediante mudltiples reacciones), micelas (agregados de moléculas en una soluciéon
acuosa, con una cabeza hidrofilica en contacto con el solvente y una cola hidrofébica en el centro
de la micela) y liposomas (pequefas burbujas similar a la membrana celular, requiere mucho
cuidado debido a su sensibilidad a la oxidacion), este tipo de nanoparticulas son usados en
biomedicina debido a su capacidad de retener farmacos hasta su liberacién en zonas especificas

del cuerpo humano (Singh et al., 2021).

1.2.3.2. Nanoparticulas inorganicas
Su caracteristica principal es que no estan conformadas por carbono, en este grupo se
encuentran las nanoparticulas basadas en metales (como aluminio, plata, zinc, cobre, hierro u
oro) y las basadas en 6xidos metalicos (como 6xido de aluminio, éxido de cerio, 6xido de hierro,
magnetita, diéxido de silicio, 6xido de titanio y 6xido de zinc), estas nanoparticulas poseen
propiedades excepcionales (mayor reactividad y eficiencia) en comparacion a las nanoparticulas

basadas en metales (Ealia y Saravanakumar, 2017).

1.2.3.3. Nanoparticulas a base de carbén
Son nanoparticulas formadas completamente de carbono en este grupo tenemos a los
fullerenos, grafeno, nanotubos de carbono, nanofibras de carbono y negro de humo (Ealia y
Saravanakumar, 2017), poseen notables propiedades de conductividad térmica y eléctrica, son
menos dafiinas para el medio ambiente, se utilizan en la fabricacibn de chipsets para

computadoras, en aplicaciones biomédicas como el desarrollo de farmacos y terapias génicas,
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también se emplean en baterias para almacenar energia y en la formacion de catalizadores

debido a su alta eficacia en el disefio estructural (Singh et al., 2021).

1.2.4. Métodos de sintesis de nanoparticulas
De forma general es posible sintetizar nanoparticulas en base a 2 categorias: top-down y

bottom-up (Ealia y Saravanakumar, 2017).

La primera categoria top-down requiere la fragmentacion de materiales sélidos a
pequenas piezas mediante la aplicacién de fuerza externa utilizando muchas técnicas fisicas,
quimicas y térmicas para proporcionar la energia necesaria para la formacion de nanoparticulas
(Nadaroglu et al., 2017), en esta categoria se encuentran los métodos de molienda mecénica, la
nanolitografia, la ablacion por laser, la pulverizacion catddica y la descomposicion térmica (Ealia

y Saravanakumar, 2017).

La segunda categoria bottom-up se basa en reunir y combinar atomos o moléculas, tiene
un enfoque constructivo y es posible obtener nanoparticulas de menor tamafio ya que ofrece un
mayor control de los tamafios de las nanoparticulas (Nadaroglu et al., 2017), en esta categoria
se encuentran los métodos de Sol-gel, deposicion quimica de vapor (CVD), pirélisis y biosintesis

(Ealia y Saravanakumar, 2017).

1.2.5. Hierro y 6xidos de hierro

El hierro es el cuarto elemento mas abundante en la corteza terrestre posee la
caracteristica de ser maleable e interactuar con campos magnéticos a temperatura y presion
atmosférica (Frey y Reed, 2012). Los dos estados alotrépicos principales del fierro son a y y; este
altimo es no magnético y cristaliza en un sistema cubico de cara centrada, ademas se forma
entre 900°C y 1400°C , mientras que el a es magnético, cristaliza en un sistema cubico de cuerpo

centrado, disuelve poco carbono y se forma a temperaturas inferiores a 768°C (Samanéz, 1976).
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Los éxidos de hierro tienen como componente principal al oxigeno, los éxidos de hierro
pueden encontrarse naturalmente en algunos minerales como hematita (color marrén rojizo),
magnetita (color negro), maghemita (color marrén), goethita (color marréon amarillo a marrén

oscuro), akaganeita (color marrén palido a blanco) (Taghizadeh et al., 2020).

1.2.6. Nanoparticulas de magnetita

Es la forma nanoparticulada de la magnetita (FesO.) (Picasso et al., 2012), estas pueden
ser organizadas a través de un campo magnético (Lu et al., 2004). Las nanoparticulas de
magnetita con didmetros inferiores a 30 nm muestran un comportamiento superparamagnético,
lo que significa que no tienen una curva de histéresis en su magnetizacion. Esto implica que, en
ausencia de un campo magnético externo, estas particulas no tienen magnetizacién y tienen

menos tendencia a aglomerarse (Gregorio et al., 2012).

1.2.7. Métodos de sintesis de nanoparticulas de magnetita
1.2.7.1. Coprecipitacion quimica
Es una forma de sintetizar NP’s de magnetita a partir de soluciones acuosas de sales de
Fe?*y Fe® como precursores, adicionando una base en una atmoésfera inerte a temperatura
ambiente o elevada. Es posible variar las dimensiones de las nanoparticulas como el tamafio, la
forma, y la composicion de las nanoparticulas magnéticas variando parametros como el tipo de
sal precursora, la relacion entre Fe?* / Fe®*, la temperatura a la que se trabaje y pH (Smith et al.,

2006).

A continuacién, se muestra la Tabla 3 que detalla las ventajas y desventajas de los
principales métodos de sintesis para la obtencion de 6xido de hierro y hierro metalico (Chamé,

2013).
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Tabla 3

Ventajas y desventajas de los diferentes métodos de obtencion de nanoparticulas

Método de obtencién

Ventajas

Desventajas

Molienda mecéanica

Condensacion de gas inerte

Sol gel

Redox

Proceso hidrotermal

Coprecipitacion

Poliol

Obtener gran variedad de
equilibrio y fases de
desequilibrio, fases

metaestables cristalinas y
aleaciones amorfas,
soluciones sélidas y

nanoestructuras.

Se tiene un contenido bajo de

impurezas.

Permite controlar el
crecimiento de las NP's,
permite el crecimiento del

ndcleo-recubrimiento de las
NP’s.

Es rapido.

Es idoneo para el crecimiento
de grandes cristales de gran
calidad. Manteniendo el
control en su composicion.
Es posible tener mayor
control en el proceso de

sintesis.

Se puede obtener

nanoparticulas finas.

Se tiene problemas para obtener
nanoparticulas menores a 10 nm ya
gue es posible la contaminacién del

equipo y de las propias

nanoparticulas.

Contar con el equipo adecuado
como una camara de guantes y un

gas inerte.

Tiempo de sintesis.

Al realizar mas de 2 reacciones,
parte del material se desperdicia.
No se puede observar la formacion
de los cristales durante el proceso,
usualmente el equipo necesario

(autoclave) es costoso.

Facilmente se puede contaminar el

material obtenido.

Se usa temperaturas altas y es
necesario conocer los puntos de

ebullicion de los materiales usados

Nota. Tomado de Chamé, (2013).
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1.2.8. Aplicaciones de las nanoparticulas de magnetita

1.2.8.1. Diagnd@stico y tratamiento meédico
Las nanoparticulas magnéticas son idGneas para algunos tratamientos médicos de
manera experimental se utiliza en un tipo de céncer llamado hipermetria magnética, se utilizan
para generar calor colocado en un campo magnético que va alternando (Fatima et al., 2021).
Existen otros tratamientos contra el cancer en dénde se utiliza nanoparticulas en aquellas células
gue son cancerosas con la idea de que sean capturadas y llevadas fuera del cuerpo, es un

método experimental y ha sido aplicado en ratones (Scarberry et al., 2008).

1.2.8.2. Tratamiento de aguas residuales
En el campo del tratamiento de aguas residuales, las nanoparticulas de magnetita forman
parte fundamental en estos procesos, puesto que son utilizadas en la remocion de compuestos
generalmente metalicos, asi mismo permiten la adsorcion de aceites, disolventes organicos y
contaminantes emergentes, es por esto que la nanotecnologia que nos brinda las nanoparticulas
magnéticas son muy aprovechadas en el ambito del tratamiento de aguas residuales por sus

diferentes aplicaciones (Plazas y Garcia, 2020).

1.2.8.3. Imagenes biomédicas

La obtencién de imagenes en el sector médico son de gran ayuda al detectar
enfermedades y ayudar el posible tratamiento, seleccionando nanoparticulas de tamafios
especificos para estudiar inicamente el érgano seleccionado, a diferencia del uso de las técnicas

de imagen de resonancia magnética convencionales (Gregorio et al., 2012).

1.2.9. Caracterizacion de nanoparticulas

1.2.9.1. Espectrofotometria UV-Vis
Esta técnica de caracterizacion se basa en la absorcion de energia de las moléculas, las
cuales experimentan transiciones electrénicas es decir la promocion de electrones de un nivel de

energia a otro, se recurre a la radiacién electromagnética, de las regiones ultravioleta y visible
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del espectro electromagnético, esto abarca una longitud de onda entre 380 nm y 780 nm (Vera,

2018).

Es una técnica relativamente econdémica y simple (Quevedo etal.,, 2021), que nos

proporciona la siguiente informacion:

e Evaluacién de detecciéon no invasiva y rapida.

e Determinar de forma cualitativa la presencia de NP’s.

Para una correcta lectura es necesario tener un blanco para formar una linea base de la
muestra, posteriormente se coloca la muestra a analizar en diferentes concentraciones, para

posteriormente analizar los datos (Vera, 2018).

Cuando los fotones de luz interactian con la superficie de las nanoparticulas, los electrones
oscilan moviéndose a traveés de la superficie de la nanoparticula causando la separacion de carga
entre los electrones y el nucleo, formando un dipolo eléctrico, este dipolo produce un campo
eléctrico que sirve para volver a los electrones a su posicién de equilibrio una vez que se cese el
campo eléctrico de la luz, a este fendmeno se le conoce como resonancia plasmonica superficial
(SPR) (Soliman et al., 2017). La absorcion de luz por parte de las nanoparticulas metalicas se
puede registrar mediante espectroscopia de absorcidbn UV-Vis, cuando el fendmeno de
resonancia ocurre, las intensidades de absorcidn y dispersion son mas altas en comparacién a
las particulas sin propiedades plasménicas (Abdallah y Al-Haddad, 2021). La intensidad y
longitud de onda de la SPR dependen del tipo de metal, el material de recubrimiento, tamafio y

la forma de las nanopatrticulas (Soliman et al., 2017).

1.2.9.2. Difraccion de rayos X (XRD)
Esta técnica de caracterizacion se realiza a partir del patrén de difraccién de rayos X

caracteristico para cada muestra. Los materiales se identifican en la base de datos del
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International Centre for Diffraction Data que reporta las condiciones del andlisis, asi como los

perfiles de difraccion de polvos, las distancias interplanares, etc. (Aparicio et al., 2010).

La difraccion de rayos X es una técnica muy Util para estudios en estado sélido y ciencia
de materiales, incluyendo los materiales a escala nanométrica. A partir del difractograma

podemaos tener la siguiente informacion:

e Ofrecer informacion sobre el tamafio de la cristalita, en general, picos mas anchos se
relacionan con una cristalita mas pequefia, lo que se puede calcular con la ecuacion de
Scherrer.

e La distribucion de los atomos dentro de la celda unitaria y las cantidades de los
compuestos cuando se trata de mezclas que se estiman tomando en cuenta la intensidad
de las reflexiones (picos).

e Es posible determinar si la muestra contiene mas de una fase cristalina.

1.2.9.3. Espectrometria Infrarrojo con Transformadas de Fourier y Reflactancia
Total Atenuada (FTIR-ATR)

Sirve para identificar grupos funcionales de materiales organicos o inorganicos, la técnica
de FTIR-ATR se fundamenta en la interaccién de la muestra con la radiacion infrarroja, donde la
muestra se encuentra en contacto con un cristal de alto indice de refraccién. En la Figura 4 se
muestra que el haz de infrarrojos incide en el cristal ATR y se refleja internamente, formando una
onda evanescente que penetra algunos micrémetros en la muestra (Saji et al., 2024), la luz
resultante se somete a procesamiento computarizado mediante la Transformacién de Fourier,
este algoritmo convierte los datos brutos de absorcion de luz en espectros mejor analizables,
este método es crucial para transformar datos sin procesar, llamados "interferograma”, en
informacioén util sobre la absorcion de luz para cada longitud de onda (Griffiths y De Haseth,
2007). Una de las ventajas del FTIR-ATR es la minima preparacion de la muestra, lo que facilita
el andlisis de materiales sélidos y polvos (Petit & Puskar, 2018).
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Figura 4

Representacion de la interaccidén entre la muestra y la radiacion infrarroja en FTIR-ATR

Nota. Tomado de Petit & Puskar, (2018).

1.2.9.4. Area superficial
El &rea superficial es la medida total de la superficie expuesta de un material, para el caso
de nanoparticulas, se refiere a la suma de todas las &reas de las superficies exteriores de las

particulas individuales (Mane et al., 2024).

Un método para determinar el area superficial en nanoparticulas es emplear la adsorcién
de un gas inerte, como nitrégeno o criptdn, a diversas presiones para formar una monocapa de
gas en la superficie de las particulas. La cantidad de gas necesaria para formar esta monocapa
y la seccion transversal de las moléculas de gas adsorbidas se relacionan mediante la ecuacion
de Brunauer-Emmett-Teller con la "superficie total" de las particulas, incluyendo poros internos y
grietas. En lugar de gases inertes, también se pueden utilizar moléculas organicas, como el éter

monoetilado de etilenglicol (Stefaniak, 2017).

1.2.10. Metales pesados
Son aquellos metales que poseen una gran densidad, generalmente mayor a 4 g/cm3, y

tienen un peso atobmico mayor a 20 uma (Soto et al., 2020).
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Sin embargo, estos metales a pesar de ser agentes contaminantes en el ecosistema
considerados como un riesgo, son esenciales tanto para las plantas y animales ya que necesitan
estar presentes en cantidades sumamente controladas y adecuadas para el buen desarrollo de

estos (Rengifo y Chupillon, 2017).

1.2.11. Cadmio
El cadmio es un elemento del grupo 12 de la tabla periédica, considerado un metal pesado
gracias a su densidad de 8,64 g/cm® y su peso atémico de 112,41 uma, referente a sus

propiedades fisicoquimicas se expresa en la Tabla 4:

Tabla 4

Propiedades fisicoquimicas del cadmio

Cadmio (Cd)
Forma Metal blanco
Cualidades Maleable y ddctil
Punto de fusion 321,1°C
Punto de ebullicién 766,8°C
NUmero atémico 48
Peso atémico 112,41 uma

Densidad 8,64 g/cm?®
Nota. Tomado de (Garcia, 2019).

Este metal pesado es considerado uno de los metales pesados mas peligrosos debido a
su presencia en las actividades agricolas, ya que es encontrada con frecuencia en suelos
agricolas. Mas aun también tienden a presentarse en las aguas de rios o lagunas, generalmente
asociado a la liberacién de desechos sélidos como pinturas, barnices o baterias que contengan
cadmio en su composicion, esto generando la principal causa de la presencia de este metal

pesado en el recurso hidrico (Charkiewicz et al., 2023).
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1.2.12.Cromo
El cromo es un elemento quimico considerado un metal pesado, posee el nimero atébmico
24, con un peso atémico de 51.99 uma y una apariencia de color blanco plateado (Becerra et al.,

2011). Sus caracteristicas fisicoquimicas se pueden encontrar en la Tabla 5:

Tabla b

Propiedades fisicoquimicas del cromo

Cromo (Cr)
Forma Metal plateado metélico
Punto de fusién 1875°C
Punto de ebullicion 2665°C
Numero atomico 24
Peso atdmico 51,99 uma
Densidad 7,19 g/cm?®

Nota. Tomado de (Becerra et al., 2011).

Ademas, se ha concluido que el ion Cr® (cromo hexavalente) es una sustancia
potencialmente toxica para el higado. La exposicion al cromo en entornos ocupacionales y
ambientales puede provocar disfunciones en el funcionamiento hepatico, de igual manera se
demostré que la exposicion al cromo hexavalente causa efectos nefrotoxicos, asi mismo, la
aparicion de neuropatias en las personas expuestas a metales pesados es a causa de la

exposicion por cromo (Becerra et al., 2011).

1.2.13. Cobre
El cobre es un elemento quimico de niamero atomico 29, perteneciente a los metales de
transicién. Se considera un metal comparativamente pesado (Feoktistova y Clark, 2018), en la

Tabla 6 se observa sus propiedades fisicoquimicas.
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Tabla 6

Propiedades fisicoquimicas del cobre

Cobre (Cu)
Forma Metal rojizo
Punto de fusién 1083°C
Punto de ebullicion 2595°C
Numero atomico 29
Peso atémico 63,54 uma
Densidad 8,96 g/cm?®

Nota. Tomado de (Feoktistova & Clark, 2018)..

El cobre desempefia un papel fundamental en la biologia, por lo tanto, resulta
fundamental comprender como opera y las consecuencias que acarrea el exceso de este

elemento en el organismo humano.

El cobre es considerado un micronutriente esencial y se encuentra presente en diversos
organos como el higado, el cerebro, los rifiones y el corazon. Este elemento desempefia un papel
crucial en el funcionamiento de las células. El desequilibrio en los niveles de cobre, puede traer
graves consecuencias para la salud, como las enfermedades de Menkes y Wilson (Feoktistova

y Clark, 2018).

1.2.14. Anédlisis de metales pesados
1.2.14.1. Cuantificacion de Cd?"y Cu?" por Espectroscopiade Absorciéon Atémica
(EAA)
También conocido como espectroscopia AA 0 AAS (por sus siglas en inglés), es utilizada
para determinar las concentraciones de elementos metalicos especificos que se encuentran en
una mezcla; es decir, este método se emplea para cuantificar la concentracion de un elemento

particular, conocido como analito, en una muestra (Fernandez y Colpas, 1997).
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Los principios de cuantificacion en AAS se basan en la ley de Lambert- Beer, es decir, que
el aumento en la absorbancia (medido como una disminucién en la transmitancia) tiene una
dependencia directa con la concentracion de atomos en fase gaseosa. Cuando una muestra es
atomizada (convertida en vapor), los atomos individuales absorben luz a longitudes de onda
especificas. Este fendmeno se usa para cuantificar los elementos metdlicos de interés

(Lagalante, 2007).

El proceso de espectroscopia de absorcion atomica consta de varias etapas (Duckworth,

2010) :

1. La muestra liquida se introduce en una llama u horno de grafito donde se volatiliza,
separando los atomos.

2. Se selecciona una lampara de catodo hueco emite una longitud de onda caracteristica
del elemento a analizar y dirige la luz hacia la muestra atomizada.

3. Los atomos gaseosos de la muestra absorben la luz si la longitud de onda de este coincide
con su estructura electronica.

4. Se mide la cantidad de luz absorbida, cuanto mayor es la concentracion de a&tomos del

elemento en la muestra, mayor es la cantidad de luz absorbida.

Para la cuantificacién de iones Cd?* y Cu2*, una vez que se encuentran en estado gaseoso
reducen la intensidad de una luz monocromatica especifica (228.8 nm para el Cd** y 327.4 nm
para el Cu?"). La luz absorbida es medida y comparada con una curva de calibracion
(previamente realizada), permitiendo la cuantificacién de estos metales. La EAA es una técnica
utilizada para la deteccion de metales pesados debido a su alta selectividad y sensibilidad,

especialmente en concentraciones muy bajas (Abdullin et al., 2000).
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1.2.14.2. Cuantificacion de Cr® por espectrofotometria UV-Vis
Esta técnica se basa en la absorcion de luz ultravioleta y visible por las moléculas de una
sustancia, ademas, dependiendo de la estructura electronica de la muestra, la luz es absorbida
a diferentes longitudes de onda. Entonces cuando una muestra es expuesta a radiacion en el
rango UV-visible (aproximadamente 390-780 nm), los electrones se excitan y pasan a niveles de
energia mas altos y segun la Ley de Beer-Lambert la cantidad de luz absorbida por la muestra a
una longitud de onda particular es directamente proporcional a la concentraciéon de la muestra

(De Caro y Haller, 2015).

Mediante este método es posible cuantificar el cromo (Cr %), para lo cual es necesario
adicionar 1,5-difenilcarbazida, este reacciona con el cromo hexavalente en solucién acida
produciendo un color rojo-violeta, lo cual puede ser medido por un espectrofotometro, siendo la
capacidad de absorcién molar de aproximadamente 40.000 1 g* cm ! a 540 nm (APHA et al.,

1989).

1.2.15. Enfermedades causadas por el cadmio, cromo y cobre

El cadmio al ser asimilado en el organismo es transportado hacia diferentes érganos y
tejidos, dafiando principalmente a los rifiones e higado, provocando fallos en la funcién renal,
asimismo, causa la osteoporosis, enfermedades pulmonares crénicas, carcinogénicas,

mutagénicas y en casos extremo la muerte (Charkiewicz et al., 2023).

La inhalacién de cromo (Cr®") irrita la nariz o la boca en humanos, ademas de causar
asma, disfuncion renal, cancer de pulmén y diarrea y Ulceras, se ha reportado que la exposicion
crénica al Cr®* produce perforaciones y ulceraciones del tabique, bronquitis, disminucién de la
funcion pulmonar, neumonia, dermatitis y efectos gastrointestinales (Lewicki et al., 2014). El Cr®*
es altamente oxidante, lo que lo hace muy téxico en el torrente sanguineo y puede dafar las

células sanguineas (Prasad et al., 2021).
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La ingestién de Cu puede causar nauseas, vomitos, diarrea, dolor abdominal y, en casos
graves, dafo hepatico o renal, también puede provocar anemia hemolitica y dafio en el sistema
nervioso, por otro lado, la exposicién a vapores de cobre pueden desarrollar enfermedades

respiratorias, como neumoconiosis y cancer de pulmén (Cabrera et al., 2014).

1.3. Marco conceptual
1.3.1. Cristalita

Se refiere a una pequefia region o dominio cristalino dentro de la nanoparticula que tiene
una estructura atémica ordenada y repetitiva, es una medida de la dimensién promedio de las

regiones cristalinas en la nanoparticula (Aguilar et al., 2001).

1.3.2. Sintesis verde de nanoparticulas
Es una técnica de produccion de material nanoparticulado junto con material metalico (oro,

plata, hierro y 6xidos metalicos), que busca ser amigable con el medioambiente (Gémez, 2018)

1.3.3. Agua sintética

Se refiere al agua disefiada para imitar la composicion idnica que se esta estudiando,
pero sin incluir otros componentes como trazas, coloides y sustancias organicas. Se utiliza
especialmente cuando se requiere una composicion quimica controlada y reproducible para la

investigacion cientifica (Smith et al., 2002).

1.3.4. Reactor metélico
Es un equipo utilizado para reacciones quimicas o fisico-quimicas a temperatura y presion
elevadas, principalmente fabricado de acero inoxidable o aleaciones metalicas (Cornejo y Hayes,

2021).

1.3.5. Marlo de maiz
Es la parte central de la mazorca del maiz, donde se encuentran incrustados los granos

(Soto et al., 2014).
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1.3.6. Sales Precursoras
Son compuestos quimicos utilizados en sintesis, actuando como fuente de los elementos

gue forman o se incorporan la estructura final del material (Altammar, 2023).
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CAPITULO Il

HIPOTESIS Y VARIABLES

Hipoétesis general

Las nanoparticulas de magnetita obtenidas por sintesis verde remueven

significativamente el cadmio, cromo y cobre de aguas sintéticas.

Identificacion de variables

e Variable independiente (X): Cantidad de nanoparticulas de magnetita obtenidas por
sintesis verde aplicadas para la remocion.

e Variable dependiente (Y): Remocion de cadmio, cromo y cobre.
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CAPITULO Il
METODOLOGIA

3.1. Tipo deinvestigacion

La investigacion tuvo un enfoque cuantitativo, debido a que los datos se recopilaron de
forma numérica, ademas, las variables de investigacion se les puede asignar una magnitud. Asi
mismo, esta investigacion tuvo un alcance descriptivo y explicativo, ya que se describié las
caracteristicas y propiedades de las nanoparticulas de magnetita sintetizadas, ademas, el
objetivo fue explicar y establecer una relacién causa-efecto entre las nanoparticulas de magnetita
y la remocion de metales pesados, donde se utilizaron métodos para analizar esta relacioén y

entender los mecanismos involucrados en el proceso de remocién de contaminantes.

Segun su finalidad esta investigacion es aplicativa, porque se genera conocimiento sobre
la sintesis y aplicacion de las nanoparticulas de magnetita utilizando extracto acuoso de marlo
del maiz morado (Zea mays L.) que puede ser utilizado de forma practica para futuras
investigaciones. El disefio de la investigacion fue de tipo experimental, debido a que se manipuld

la variable independiente (X) para observar y medir sus efectos en la variable dependiente ().

3.2. Disefio de investigacién

La investigacion fue de tipo experimental donde se ha sintetizado nanoparticulas de
magnetita utilizando extracto acuoso del marlo de maiz morado (Zea mays L.) y aplicado en la
remocién de cadmio (Cd*?), cromo (Cr®*) y cobre (Cu?*) a continuacién se presenta el disefio de

la metodologia empleada:
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Grafico 1

Diagrama de flujo de la metodologia para la sintesis de nanoparticulas de magnetita
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Los experimentos de esta investigacion se desarrollaron en las instalaciones de los
laboratorios de Fisicoquimica y Nanotecnologia del Departamento Académico de Quimica de la
Universidad Nacional de San Antonio Abad del Cusco, los analisis de metales pesados por
Espectroscopia de Absorcién Atémica (EAA) se realizaron en las instalaciones del Laboratorio
de Cromatografia y Espectrometria de la Universidad Nacional de San Antonio Abad del Cusco,
por otro lado para el andlisis de Difraccion de Rayos X de las nanoparticulas de magnetita
sintetizadas se enviaron muestras al laboratorio de cristalografia de la facultad de Ciencias

Fisicas de la Universidad Nacional Mayor de San Marcos en la ciudad de Lima.

3.3. Materiales, Equipos y Reactivos
3.3.1. Materiales
e Frascos de color ambar de 100 mL, 250 mL y 500 mL de capacidad
e Pipetas graduadas de 1 mL, 5 mL, 10 mLy 20 mL
e Fiolas de 100 mL y 50 mL.
e Baldn de base redonda con 3 picos para sintesis de 250 mL.
o Pipetas de 20 mL, 10 mL y 5 mL y propipeta
e Micropipetas de 2000 pL y 5000 pL
e Vasos de precipitado de 25 mL y 50 mL
e Tubos de ensayo
e Gradilla de PVC
e Baguetas de vidrio
e Probetas de 25 mL, 50 mL y 100 mL
e Matraces de 250 mL
e Plancha calentadora
e Papelfiltro de poro fino

e Soporte universal
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Cubetas de cuarzo (paso luz: 10mm, ancho Int.: 10mm, volumen: 3,5ml c / tapa).

Crisol de porcelana de 100 mL
Mortero

Imanes de neodimio

Placas Petri Pyrex 60 x 15 mm
Piseta de agua 500 mL

Cristalizador 600 mL 125 X 63 mm

3.3.2. Equipos

Espectrometro de Absorcion Atomica, VARIAN AA240FS
Espectrofotémetro UV-Visible, EVOLUTION 300.
Espectréometro Infrarrojo con transformada de Fourier, marca Thermo Nicolet 380
con accesorio ATR (Reflectancia Total Atenuada).
Difractometro de Rayos X., Bruker-D8-Eco Advance

Analizador de Quimisorcion Dinamica Basico Chemisorb — 2720
Balanza analitica, AND HR-250AZ (0.1 mg a 252 g)

Mufla ThermoLyne FB1310M (100° a 1100°C)

Estufa Memmert GmbH (+5°C — 220°C)

Plancha Calefactora, Heidolph MR Hei-Tec (20 — 120°C)
Agitador magnético, Heidolph MR Hei-Tec (0 — 1400 rpm)
pHmetro CRISOM pH25+

Centrifuga ZC (10000 rpm).

Bafio ultrasonido (FanYingSonic) Freq: 40KHz

3.3.3. Reactivos

Agua destilada.
Agua desionizada.
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3.4.

e Cloruro de hierro (lll) hexahidratado (FeCls; 6H.0), 99.7% Fagalab.
e Sulfato de hierro (II) heptahidratado (FeSO,.7H20), 99.8% Fagalab.
o Hidréxido de sodio (NaOH), 99.7% Merck.

e Sulfato de cadmio (3CdS04.8H,0), 99.5% Meyer.

¢ Dicromato de potasio (K2Cr.07), 99.31% Merck

e Sulfato de cobre pentahidratado (CuS04.5H20), 99.79% Merck.

e Acido clorhidrico concentrado (HCI) Q.P, 37%, p = 1.17 g/mL.

e Acido sulfurico concentrado (H.SO4) Q.P, 98% p = 1.80 g/mL.

e Etanol absoluto (EtOH)

e Magnesio metélico (Mg)

o Hidréxido de Amonio 10% (NH4OH)

e Cloroformo (CHCIs) Q.P.

o Difenil carbazida (C13H14N4O), 97.5% Meyer

e Nitrato de plata (AgNO3) 0.2M

e Cloruro de bario (BaCly) 2M

Preparacion de soluciones

En el Anexo 1, se muestran los célculos realizados para la preparacion de las soluciones de:

Hidréxido de sodio 2N: Se pes6 7.99 g de NaOH y se afor6 a 100 mL.

Cadmio (Cd?*) 500 ppm: Se pes6 1.15 g de 3CdS04.8H,0 y se aforé a 250 mL.
Cromo (Cr®*) 500 ppm: Se pesdé 0.353 g de K>Cr,07 y se aford a 250 mL.
Cobre (Cu?*) 500 ppm: Se pes6 0.491 g de CuS0O4.5H,0 y se aforé a 250 mL.

Acido sulfdrico 0.2N: Se midi6 0.136 nL de H,SO, y se aforé a 25 mL.
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3.5. Obtencion del extracto acuoso del marlo de maiz morado (Zea mays L.)

Para la obtencion del extracto acuoso del marlo de maiz morado (Zea mays L.) se separé
el marlo de los granos, posteriormente se seccion6 en trozos pequefos, se llevaron a secar en
una estufa a 40°C por 24 horas, como indic6 Sanchez et al., (2019), posteriormente se pulverizd
y tamiz6 (malla N°20), obteniendo 500 g del marlo de maiz morado pulverizado. En un vaso de
precipitados se afiadié 250 mL de agua desionizada y se llevd a ebullicion con una plancha
calefactora a la cual se le afiadié 20 gramos del marlo de maiz morado molido, por 10 minutos,

se dejo enfriar y se procedio a filtrar, obteniéndose un extracto que se mantuvo refrigerado a 4°C.

3.6. Andlisis del extracto acuoso del marlo de maiz morado (Zea mays L.)

3.6.1. Andlisis del extracto acuoso del marlo de maiz morado por espectrometria
infrarroja (FTIR-ATR).
Por analogia al trabajo de Li et al., (2020), se secé 50 mL del extracto acuoso del marlo
de maiz morado (Zea mays L.) en una estufa a 40°C por 48 horas posteriormente se pes6 0.01

gramos del extracto seco y se analiz6 en el espectrometro FTIR-ATR.

3.7.  Sintesis de NP’sM a partir de FeS0O.. 7H,0 y de FeCls. 6H,O con extracto acuoso del

marlo de maiz morado (Zea mays L.)

Considerando la metodologia propuesta por Dhar et al., 2021, en un vaso de precipitado
se pesd 10 gramos de cloruro de hierro (lll), mientras que en otro se pes6 4 gramos de sulfato
de hierro (Il). Se mont6 el sistema de sintesis que se muestra en la Figura 5, que consta de un
bal6n de base redonda con tres picos, en el pico derecho se colocé un termémetro, y en el pico
central se instalé un condensador de vidrio con reflujo, el bal6n se dispuso sobre una plancha

calefactora equipada con un agitador magnético y un cristalizador para crear un bafio isotérmico.
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Se mezclaron las sales precursoras y se disolvieron en 160 mL de agua desionizada, esta
mezcla se afiadi6é al balén de sintesis. A continuacion, se agité la mezcla de sales durante 10
minutos a una temperatura de 70°C y se agreg6 hidréxido de sodio (NaOH) 2N a goteo constante.
Una vez que el pH fue igual a 12, se afiadié 160 mL del extracto acuoso del marlo de maiz
morado al balén y se continué con la sintesis por 30 minutos a 70°C, con el fin de estabilizar la

reaccidén y asegurar la formacién de NP’sM.

Figura 5

Sistema de sintesis de nanoparticulas de magnetita

Nota. Elaboracion propia.

Las nanoparticulas de magnetita sintetizadas se sometieron a lavado repetido con agua
destilada, en una centrifuga, en cada lavado se deseché el sobrenadante y se verificd la
presencia de iones cloruros y sulfatos (provenientes de las sales precursoras). Para reconocer

la presencia de sulfatos se basa en el método turbidimétrico, donde el ion sulfato (SO4%) precipita
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en presencia del ion bario (Ba?"), cuando se agrega cloruro de bario (BaCl,) a las aguas de
lavado, forma el sulfato de bario (BaSQ4), que aparece como precipitado blanco u opalescencia
en la solucion (Fortes et al., 2008). Por otro lado, la identificacion de cloruros se basa en el
método argentométrico, donde una solucién que contiene iones Ag*, como el nitrato de plata
(AgNO:s), es anadida a la muestra que presenta iones cloruro (CI) formando precipitado blanco
correspondiente al cloruro de plata (AgCl) (Belcher et al., 1957). Para ambos casos (sulfatos y
cloruros), se considerd la formacién de precipitado blanco como una reaccién positiva a la

presencia de los iones cloruros y sulfatos.

Una vez terminado este proceso de lavado las nanoparticulas de magnetita se transfirieron

a una placa Petri y se dejaron secar en una estufa a 30°C.

Finalmente, para realizar el proceso de calcinacion se transfirié las nanoparticulas de
magnetita lavadas a un crisol de porcelana, se introdujo a un reactor metalico y se llevé a la mufla

a 500°C por 3 horas.

3.8. Caracterizacion de NP’sM por espectrofotometria UV-Visible

Se asegurdé que la muestra estuviera en suspension para la lectura en el espectrofotémetro,
para ello, se pes6 0.01g de la muestra y se transfiri6 a un tubo de ensayo seguidamente se
afiadié 10 mL de agua desionizada y se llevo al sonicador, a una frecuencia de 60 Hz durante 15

minutos. Finalmente se procedi6 a la lectura utilizando los parametros de la Figura 6.
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Figura 6

Parametros para la identificacién de longitud de onda usando el espectrofotbmetro UV-Vis

EVOLUTION 300

@ Scan Method |

Method Parameters Display Parameters

Data Mode lAbsotbance v I Clear Graph Between Samples _

Graph High 2.000 A
Stat Wavelength (20000  nm Graph Low 0.000 A

Stop Wavelength 1700.00  nm I~ Auto Scale

Bandwidth [10 =] nm St e |
ScanSpeed  [iteliscan <] o || poone T [OF
Data Interval [Normal v] nm

Lamp Change Xenon v

Cycles 1 Auto Save Parameters

Cycle Time Buto hh:mm:ss Auto Save |Off

Samples 1 Details File Name scan 0
Baseline Comection... I Description l Lock I

Nota: Elaboracion propia.

3.9. Determinacion del area superficial de las NP's

Se verifico que el equipo ChemiSorb 2720 HTP estuviera debidamente calibrado y listo
para su funcionamiento (ver Figura 7) luego, se procedi6 a pesar la NP’s, colocandola en un tubo
en forma de U. A continuacion, se llevé a cabo la desgasificacion de la muestra a una temperatura

de 300°C durante un periodo de 30 minutos.

Posteriormente para la absorcion se utilizo nitrogeno liquido (Trampa fria), lo cual permitio
gue el nitrégeno gaseoso se adhiriese a la superficie de las NP’s. Finalmente, se procedi6 a la
etapa de desorcion para liberar el nitrégeno previamente adsorbido. Durante todo este proceso

se registraron cuidadosamente los datos recopilados para su posterior andlisis y evaluacion.
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Figura 7

Equipo ChemiSorb 2720 HTP

Nota: Elaboracion propia.

3.10. Caracterizacién de las NP'sM por Difraccion de Rayos X (XRD)

Las nanoparticulas sintetizadas fueron enviadas al laboratorio de cristalografia de la
facultad de Ciencias Fisicas de la Universidad Nacional Mayor de San Marcos de Lima, este
andlisis permitio calcular el tamafio promedio de la cristalita de las NP’sM, el porcentaje de pureza

y obtener el diagrama de fases correspondiente.

Con los datos obtenidos en esta técnica se pudo determinar el tamafio de cristalita
mediante la ecuacidon de Scherrer, la cual esta relacionada con el tamafio de las NP’sM en una

muestra sélida.
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La ecuacion de Scherrer se define de la siguiente forma:

KA

DchosG )

Donde:

D = Tamario de la cristalita

K = Constante de tamafio nano = 0.9

A = Longitud de onda de la radiacion de rayos X

B = Ancho del pico a altura media (FWHM)

e = Angulo de difraccion

Se uso el software Origin Pro para el procesamiento de los datos del difractograma, se
procedié a suavizar y eliminar background mediante las herramientas de Gadgets = Quick Fit >

Peak Gauss (System). Se identifico el ancho de banda correspondiente a los 6 picos principales

como muestra la (Figura 8).

Figura 8

Difractograma de las nanoparticulas de magnetita sintetizadas

NP’s Magnetita a partir de FeCl,
y FeSO, calcinado BaseLine
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Nota: Elaboracién propia.
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3.11. Caracterizacién de las NP'sM por Espectroscopia Infrarroja por Transformada de

Fourier con Reflectancia Total Atenuada (FTIR-ATR)

Se aseguré que las NP“sM estuvieran completamente secas y pulverizadas en un mortero
de &gata, posteriormente se realizdé la medicion por FTIR-ATR en el rango de frecuencia
especifico requerido para la caracterizacion de las nanoparticulas de magnetita, abarcando

desde 4000 cm™ hasta 400 cm™.

Como resultado de este proceso, se obtuvo el espectro FTIR de las nanoparticulas de

magnetita y se procedi6 a identificar las bandas de absorcién presentes en dicho espectro.

3.12. Aplicacion de las NP'sM para remocién de cadmio (Cd?') determinada por

absorcion atdbmica

3.12.1. Preparacion de soluciones para realizacién de curva patron de cadmio por
espectroscopia de absorcion atbmica
Las disoluciones se hicieron a partir de la solucién madre de 1000 ppm de Cd?* (asignada
al espectrometro de absorcion atomica VARIAN AA240FS) y se obtuvieron soluciones a las

siguientes concentraciones: 0.1 ppm, 0.3 ppm, 0.6 ppm, 0.9 ppmy 1.2 ppm.
Para medir el volumen de la solucidn inicial mas exacto se usaron micropipetas.

% Para preparar 0.1 ppm de Cd? en 250 mL: Se midié 0.025 mL de la solucion
madre (1000 ppm Cd?*) y se aforé a 250 mL.

% Para preparar 0.3 ppm de Cd? en 250 mL: Se midié 0.075 mL de la solucién
madre (1000 ppm Cd?*) y se aforé a 250 mL.

% Para preparar 0.6 ppm de Cd? en 250 mL: Se midi6 0.15 mL de la solucién

madre (1000 ppm Cd?*) y se afor6 a 250 mL.
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% Para preparar 0.9 ppm de Cd? en 250 mL: Se midié 0.225 mL de la solucion
madre (1000 ppm Cd?*) y se aforé a 250 mL.
% Para preparar 1.2 ppm de Cd? en 250 mL: Se midi6 0.30 mL de la solucion

madre (1000 ppm Cd?*) y se aforé a 250 mL

3.12.2. Elaboracién de la curva patrén de cadmio (Cd?*)
Se encendié y calibré el espectrometro de absorcién atdmica (modelo VARIAN AA240FS)
para asegurar mediciones precisas. Luego, se procedio a seleccionar la lampara apropiada para

el cadmio Cd?*.

Se purgo el equipo de posibles interferencias derivadas de lecturas anteriores, utilizando
agua desionizada. A continuacion, se seleccioné la longitud de onda especifica asociada al
cadmio 228.8 nm, posteriormente se introdujeron las soluciones patrén en el espectrometro de

absorcion atdbmica para su lectura.
Figura 9

Curva patrén de cadmio (Cd?*) por espectroscopia de absorcion atémica.

Curva Patrén (Cd?Y)

y =0.2881x + 0.0036
R* =0.9973

Absorbancia

0 01 02 03 04 05 06 07 08 09 1 11 12
[Cd®*] mg/L

Nota: Curva patron obtenido con los datos reportados del andlisis por espectroscopia de

absorcion atdmica VARIAN AA240FS. Elaboracion propia.

De acuerdo a la curva patrén obtenida (ver Figura 9) se tiene la siguiente ecuacion de

correspondencia Y1 = 0.2881(X;) + 0.0036 con un coeficiente de determinacioén lineal R? = 0.9973
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3.12.3. Remocién de cadmio (Cd*?) con NP'sM

Se pes6 0.01g de NP'sM, y se transfirié a un matraz de 100 mL. A continuacién, se afiadio
50 mL de una solucién de 9 ppm de cadmio (Cd?*) y se sometié a agitacion magnética durante
15 minutos utilizando una plancha de agitacion a 1400 rpm, al término de la agitacion se midi6 el

pH (pH=5.5).

Se evalud el tiempo de contacto de 24 horas y 48 horas, posteriormente se separaron las
nanoparticulas de la solucion empleando un iman de neodimio para facilitar la captura de las

nanoparticulas magnéticas cargadas con cadmio.

Finalmente, se tom6 una alicuota de 10 mL del sobrenadante y se realizé la lectura en el
espectrometro de absorcion atdmica. Se determind la concentracion de cadmio por interpolacion

usando la curva patrén correspondiente.

Este mismo procedimiento se realizo para las cantidades de 0.05g y 0.1g de NP'sM y de

igual forma se evalud la remocion a 24h y 48h de contacto.

3.13. Aplicacion de NP’sM para remociéon de cromo (Cr*®) determinada por

espectrofotometria UV-Visible.

3.13.1. Preparacién de soluciones para realizacién de curva patr6n de cromo por
espectrofotometria UV-Visible
Partiendo de una solucién patrén de 500 ppm de Cr* se hicieron diluciones para obtener

concentraciones de 10 ppm, 20 ppm, 50 ppm y 100 ppm.

% Para preparar 10 ppm de Cr® en 25 mL: Se midié 0.5 mL de la solucién madre
(500 ppm Cr®*) y se afor6 a 25 mL.
< Para preparar 20 ppm de Cr®" en 25 mL: Se midié 1.0 mL de la solucién madre

(500 ppm Cr®*) y se afor6 a 25 mL.
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% Para preparar 50 ppm de Cr®" en 25 mL: Se midié 2.5 mL de la solucién madre
(500 ppm Cr®") y se afor6 a 25 mL.

% Para preparar 100 ppm de Cr® en 25 mL: Se midi6 5 mL de la solucién madre

(500 ppm Cr®*) y se afor6 a 25 mL.

3.13.2. Elaboracién de la curva patrén para cromo (Cr®*)
Se encendié y calibro el Espectrofotometro UV-Visible (modelo EVOLUTION 300), para

asegurar mediciones precisas.

Primero, se identificé la longitud de onda maxima de absorcion para lo cual, en una cubeta
de cuarzo de 1 cm de ancho, se coloco la solucién de cromo 50 ppm (agua sintética), se le agrego
0.15 mL de solucién de 1,5-difenilcarbazida y 0.15 mL de &cido sulfdrico (H2SO4) 0.2N. Se realiz6
el escaneo para identificar la longitud de onda maxima de absorciéon del cromo (Cr®)
encontrandose en 546 nm, que es muy cercado a la longitud de onda teérico de 540 nm, que es

la longitud de onda maxima de absorcién del complejo de cromo Cr®* (Hua et al., 2009).

Segundo, se prepard una cubeta de cuarzo con 2 mL de agua desionizada, a la cual se
afiadié 0.15 mL de solucién de 1,5-difenilcarbazida y 0.15 mL de H,SO. 0.2N, esta cubeta se

utilizé6 como referencia o blanco.

Tercero, se llenaron cubetas de cuarzo con 2 mL con la solucién patréon para poder
realizar la lectura desde la concentracion mas baja hacia la mas alta. A cada una de estas
soluciones patron se le afiadié 0.15 mL de solucion de 1,5-difenilcarbazida y 0.15 mL de H2SO4
0.2N, posteriormente se realiz6 la lectura a la longitud de onda de absorcién maxima identificada
(546 nm). Finalmente, los datos recopilados se procesaron para generar la curva patron,
proporcionando asi una ecuacion matematica para la posterior cuantificacion de concentraciones

de cromo (Cr®").
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Figura 10

Curva patrén de cromo (Cré*) por espectroscopia UV-Visible.

Curva Patrén (Cr®*)

2.000
1.800 y =0.0172x + 0.0492
1.600 R?=0.9972
1.400
1.200
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0.800
0.600
0.400
0.200
0.000
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

[Cr®*] mg/L

Absorbancia

Nota: Curva patron obtenido con los datos reportados por el analisis de espectrofotometria de

UV — Visible EVOLUTION 300. Elaboracion propia.

De acuerdo a la curva patrén obtenida (ver Figura 10) se tiene la siguiente ecuacion de

correspondencia Y2 = 0.0172(Xz) + 0.0492 con un coeficiente de determinacion lineal R? = 0.9972

3.13.3. Remocién de cromo (Cré*) con NP'sM
Para llevar a cabo el proceso de remocion de cromo (Cr®*) y la posterior medicion de la

concentracion residual, se peso6 0.01g de NP“sM y se transfirié a un matraz de 100 mL.

A continuacién, se procedi6 a afiadir 50 mL de la soluciéon de 10 ppm de cromo (Cr®), en
seguida, se someti6 a agitacion magnética durante 15 minutos utilizando una plancha de

agitaciéon magnética a 1400 rpm, al término de la agitacion se midié el pH (pH=6).

Para la separacion de las nanoparticulas de la solucién, se emple6 un iman de neodimio,
facilitando asi el proceso de captura de las nanoparticulas magnéticas cargadas con cromo

(Cro9).

Posteriormente, se procedid a encender y calibrar el Espectrofotometro UV-Visible

(modelo EVOLUTION 300), seguidamente, se prepararon cubetas de cuarzo en las cuales se
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colocaron 2 mL del sobrenadante de la remocion, para cada medida se afiadid 0.15 mL de
solucion de 1,5-difenilcarbazida y 0.15 mL de acido sulfdrico (H.SO.) 0.2N. Finalmente, usando
la curva patréon correspondiente y se determind la concentracion de cromo (Cr®) por

interpolacion.

Es importante destacar que este proceso se realizé para las cantidades de 0.05g y 0.1g de

NP’sM y de igual forma se evalué la remocion a 24h y 48h de contacto.

3.14. Aplicacion de NP'sM para remocion de cobre (Cu*?) determinada por absorcion

atémica

3.14.1. Preparacion de soluciones para realizacion de curva patréon de cobre por
espectroscopia de absorcion atbmica
Partiendo de una solucién patrén de 500 ppm de Cu?* (asignada al espectrometro de

absorcion atomica VARIAN AA240FS) se hicieron diluciones para las concentraciones de 0.5

ppm, 1.5 ppm, 3 ppm, 6 ppm y 9 ppm.

% Para preparar 0.5 ppm de Cu?" en 250 mL: Se midi6 0.125 mL de la solucién
madre (1000 ppm Cu?*) y se aford a 250 mL

% Para preparar 1.5 ppm de Cu?" en 250 mL: Se midi6 0.375 mL de la solucién
madre (1000 ppm Cu?*) y se aforé a 250 mL

% Para preparar 3.0 ppm de Cu?" en 250 mL: Se midi6 0.75 mL de la solucion
madre (1000 ppm Cu?*) y se aforé a 250 mL.

% Parapreparar 6.0 ppm de Cu?" en 250 mL: Se midié 1.5 mL de la solucién madre
(1000 ppm Cu?*) y se afor6 a 250 mL

% Para preparar 9.0 ppm de Cu? en 250 mL: Se midi6 2.25 mL de la solucién

madre (1000 ppm Cu?*) y se aford a 250 mL
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3.14.2. Elaboracién de la curva patrén para cobre (Cu?Y)
Se encendio y calibré el espectrémetro de absorcion atémica (modelo VARIAN AA240FS)

y se procedi6 a la seleccion de la lampara adecuada disefiada para la deteccién del cobre (Cu?).

Para evitar cualquier tipo de interferencia que pudiera afectar las lecturas, se purgo el
equipo con agua desionizada, eliminando cualquier residuo o contaminacion que pudiera provenir
de lecturas anteriores. Posteriormente se selecciond la longitud de onda especifica de absorcion

relacionada al cobre (Cu?*) a 327.4 nm.

Con las condiciones adecuadas establecidas, se procedié a la introduccién de las

soluciones preparadas para la realizaciéon de la curva patron.
Figura 11

Curva patrén de cobre (Cu?*) por espectroscopia de absorcion atomica.

Curva Patrén (Cu??)

g
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y = 0.0608x+0.0055
R*=0.9993
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Nota: Curva patron obtenido con los datos reportados del andlisis por espectroscopia de

absorcion atémica VARIAN AA240FS. Elaboracion propia.

De acuerdo a la curva patrén obtenida (Ver Figura 11) se tiene la siguiente ecuacion de

correspondencia Y3 = 0.0608(X3) + 0.0055 con un coeficiente de determinacion lineal R? = 0.9993

3.14.3. Remocién de cobre (Cu*?) con NP'sM
Se pes6 0.01g de NP'sM y se transfirié a un matraz de 100 mL, como se detalla en la
Tabla 8. Posteriormente, se afiadié 50 mL de una solucién de 8.7 ppm de cobre (Cu?*), se agitd
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durante 15 minutos utilizando una plancha de agitacion magnética a 1400 rpm, al término de la
agitacion se midi6 el pH (pH=6). Tras esta fase de agitacién, se esper6 24 horas y 48 horas; para
separar las nanoparticulas de la solucién se utilizé un iméan de neodimio, lo que facilito la captura

de las nanoparticulas magnéticas cargadas con cobre.

Posteriormente, se tomo6 una alicuota de 10 mL del sobrenadante y se llevd al
espectrémetro de absorcion atémica (modelo VARIAN AA240FS). Finalmente, usando la curva

patron correspondiente y se determiné la concentracion de cobre por interpolacion.

Es importante destacar que mismo procedimiento se realiz6 para las cantidades de 0.05¢g

y 0.1g de NP"sM y de igual forma se evalué la remocién a 24h y 48h de contacto.

Tabla 7

Procedimiento general de remocion usando NP'sM en aguas sintéticas de Cd, Cry Cu

VOLUMEN NP’S
5 TIEMPO DE .
VASO DE AGUA MAGNETITA AGITACION SEPARACION
. CONTACTO
SINTETICA )
VASO 1 Se hizo la
separacion con
0.01 Utilizando un P _
_ ayudas de imanes
agitador q dimi
e neodimio
VASO 2 50 mL magnético a 24hy 48h Y
tomando el
0.05 1400 rpm por
_ sobrenadante
10 minutos.
para las lecturas
VASO 3 0.1 correspondientes.

Nota: Se muestra el procedimiento empleado de forma general para la remocién de Cd?*, Cré*y

Cu?* utilizando en todos los casos NP’s de magnetita. Elaboracién Propia.

Este procedimiento se realizé por separado para el Cd?*, Cré" y Cu? con el fin de

determinar la eficiencia de las nanoparticulas en la remocion de estos metales.
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CAPITULO IV

DISCUSION DE RESULTADOS

Resultados de la sintesis de Nanoparticulas de Magnetita
4.1.1. Reacciones quimicas de formacion de las NP'sM
A continuacién, se muestran las reacciones quimicas propuestas para el mecanismo de
sintesis de nanoparticulas de magnetita. En primera instancia, se disolvieron las sales

precursoras, de donde se obtienen los iones Fe?* y Fe®*:

2 -2
FeS0O,.7H,0 (s) — Fe' (aq) t SOy (aq) + 7H20(|)

FeCl3.6H,0 ., — Fe®* aq) + 3Cl (zq) + 6H20

©) 0}

Posteriormente, se procedié a la formacién de hidréxidos de hierro:

Fe*" (aq) + 2Na"OH'(ag) — Fe(OH), | + 2Na’ g
Fe®* Lo + 3Na"OH (5q) — Fe(OH),  + 3Na*
(aq) (aq) 3(s) (aq)

En una siguiente etapa, se sometié a un aumento de temperatura, donde el hidréxido de
hierro (1) sufre una descomposicion y deshidratacion, para dar lugar al oxido-hidroxido de hierro
FeO(OH). Finalmente, la nanoparticula de magnetita se formé mediante una reaccion en estado

so6lido entre FeO(OH) y el hidréxido de hierro (Il) (Dudchenko et al., 2022):

Fe(OH);,, 2 FeO(OH), + H;0y,

2FeO(OH)(s) + Fe(OH) , — Fe™?Fe;’0, ) + 2H,0,

Equivalente a:

2FeO(OH)(S) + Fe(OH)z(S) - F6304(S) + 2H20(|)
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La reaccion general queda de la forma:

3+ 2+ -
2Fe (aq) + Fe (aq) + 8OH (aq) — 2Fe(OH)3(S) + Fe(OH)Z(S) — Fe3O4(s) + 4H20(I)

Las antocianinas presentes en el maiz morado (Zea mays L.) son de gran relevancia para
la sintesis de magnetita debido a su capacidad antioxidante y estabilizante, la estabilizacién es
tanto de naturaleza electrostatica como estérica. Esta combinacion de mecanismos
estabilizadores da lugar a un surfactante iénico con cadenas largas en sus extremos y una
cabeza polar (ver Figura 12). Como resultado, se forma una doble capa eléctrica alrededor de
las NP’s, lo que a su vez genera una repulsion estérica dentro de las NP’s, generando asi un

sistema de estabilizacion mutua. (Valenzuela et al., 2023).
Figura 12

Tipos de estabilizacién de las nanoparticulas de magnetita

A) Estabilizacion electrostatica.
B) Estabilizacion estérica.

Nota, Tomado de Wang et al., 2015.
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Figura 13

Interaccién entre los grupos hidroxilo de las antocianinas y el hierro divalente.

HO

Nota: Elaboracién propia.

La complejidad de esta estabilizacion estérica se origina debido a la interaccion entre las
NP’s y los compuestos fendlicos involucrados en el proceso de sintesis. Un ejemplo ilustrativo
de esto se encuentra en el estudio realizado por Wang, Fang y Mallavarapu, donde proponen la

formacion de una estructura de hierro-polifenoles (ver Figura 13).

En este estudio, los polifenoles desempefian un papel crucial como agentes antioxidantes
y estabilizadores durante la sintesis de las NPs. Estos compuestos permiten la estabilizacion del
Fe?* dada por los ligandos generados por los polifenoles, siendo estos los mas susceptibles a

ser oxidados (Wang et al., 2015).
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Figura 14

Posible mecanismo de reaccion de la formacién de nanoparticulas de magnetita

Nota. Elaboracién propia
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En la Figura 14 se presenta el posible mecanismo de reaccién que se ha propuesto para
la formacién de nanoparticulas de magnetita, el cual parte desde una de las antocianinas con
mayor proporcion en el maiz morado, el cual con un acondicionamiento de pH a 12 con el
hidréxido de sodio cambia su estructura a la de una chalcona, aperturando el anillo central de la
cianidina—3—-0O-glucosido (Azman et al., 2022), el cual al reaccionar con los iones hierro divalente
y trivalente, forman un complejo hierro-polifenol, formando enlaces de coordinacién de tipo
tetraédrico y octaédrico respectivamente y debido a los procesos de nucleacién durante la
sintesis se logra la conformacion de las nanoparticulas de magnetita, encontrandose estables

por la presencia de los compuestos polifenolicos (Wang et al., 2015).

4.1.2. Porcentaje de rendimiento
Para el porcentaje de rendimiento se realiz6 comparando la cantidad de hierro total antes
y después de la sintesis. Entonces se usé 4g de FeS04.7H,0O y 10g de FeCl;.6H,O para la

sintesis lo que equivale a 2.871 g.

Por otro lado, se obtuvo 5.0155 g de magnetita sintetizada la cual fue analizada por EAA,
dando como resultado 2.806 g de hierro total posterior a la sintesis. Entonces el porcentaje de

rendimiento en funcion al hierro total esta dado de la siguiente manera:

Valor experimental 1094 ...(2)

Porcentaje de rendimiento = —
Valor tedrico

2.806g
2.871g

Porcentaje de rendimiento = x100%

Porcentaje de rendimiento = 97.73%

El porcentaje de rendimiento fue 97.73% lo cual indicé que el método de sintesis verde

usado es eficaz para la obtencién de magnetita.
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4.2, Resultados de la caracterizacion de las NP'sM

4.2.1. Longitud de onda por espectrofotometria UV-Visible

Observando la Figura 15 para las NP’sM sintetizadas a partir de FeCl; y FeSO, usando
extracto del marlo de maiz morado (Zea mays L.) se obtiene un pico de absorcion a la longitud
de onda de 296 nm, quedando dentro del rango de la magnetita expuesto en la investigacion de

Ahmed y asociados.

Figura 15

Espectro UV-Visible de NP’sM sintetizadas a partir de FeCl; y FeSO.
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Nota. Elaboracion propia.

Esta banda de absorcidn en la longitud de onda de 296 nm evidencia la presencia de
nanoparticulas, debido al fenbmeno de resonancia de plasmén superficial asi lo demostro
Abdallah y Al-Haddad, (2021) indicando que la absorbancia de resonancia plasménica superficial
(SPR) de nanoparticulas de magnetita ocurre en el rango de longitud de onda entre 290 nm —

519 nm la cual es asociada a nanoparticulas esféricas monodispersas.
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Por su parte, Ahmed y sus asociados, confirmaron que la formacion de nanoparticulas

de magnetita ocurre en longitudes de onda entre 190 nm y 340 nm (Ahmed et al., 2023).

4.2.2. Determinacién del area superficial

El area superficial de las NP"sM sintetizadas fue 107.69 m?/g, este alto valor se le puede
atribuir al proceso de calcinado ya que permite eliminar impurezas residuales provocando la
reduccién en el tamafio de las particulas dando como resultado el incremento del area superficial
especifica, es decir, a medida que las nanoparticulas se vuelven mas pequefias, la cantidad de
superficie disponible en relaciéon con su volumen aumenta, lo que, a su vez, influye en la
modificacion de la porosidad de las nanoparticulas y contribuye a un aumento en el area

superficial (Shukla et al., 2022).

Las nanoparticulas sintetizadas en la presente investigacién poseen un area superficial
de 107.69 m?g, este resultado concuerda con otros valores del area superficial de las
nanoparticulas de magnetita como 52 m?/g (Bellettini et al., 2024), 80 m?/g (Rana et al., 2025),

100 m#/g (Iconaru et al., 2016) e incluso 152 m?/g (Lin et al., 2024).
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4.2.3. Caracterizacion por Difraccion de Rayos X (XRD)

En la Figura 16 se observa el difractograma obtenido

Figura 16

Difractograma de NP’sM sintetizadas
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Nota. Elaboracion propia, obtenida con el software Origin Pro.

En la Figura 16 se observa la presencia de 6 picos correspondiente a la magnetita Fe3z04
en los angulos 26 (30.35, 35.74, 43.42, 53.90, 57.43 y 63.06), se seleccionaron estos picos ya
gue corresponden a los indices de Miller (220, 311, 400, 422, 511 y 440) caracteristicos de la
magnetita, comparando con la Figura 17 (El Ghandoor et al., 2012), de esta manera solo se tomé
en cuenta los picos que coinciden en el angulo 26 y se considerd sus anchos de pico a la altura
media FWHM (Full Width at Half Maximum) correspondientes a 0.65, 0.89, 0.54, 0.51, 0.63, 0.71,;
usando la ecuacion de Scherrer, se calcul6 los tamafios de cristalita para las NP’sM sintetizadas
resultando: 12.66 nm, 9.38 nm, 15.84 nm, 17.47 nm, 14.38 nm y 13.13 nm, el promedio de

tamafo de cristalita fue 13.81 nm.
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Figura 17

Difractograma de NP’s Fe;O4 con los indices de Miller.
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Nota. Tomado de El Ghandoor et al., (2012).

El tamafio promedio de cristalita de 13.81 nm se encuentra dentro de los valores
presentados en los estudios de Picasso y sus asociados, quienes obtuvieron el tamafio de

cristalita en el rango de 2 nm a 20 nm (Picasso et al., 2012).

Aunque no se dispone de informacion detallada sobre las condiciones especificas de
sintesis de este tamafio de cristalita en particular (13.81 nm), es plausible sugerir que involucra
la combinacién de factores que moderan el crecimiento cristalino, esto resaltaria el efecto que

tienen las condiciones de sintesis en el tamarfio de cristalita.
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4.2.3.1. Diagrama de fases
Teniendo en cuenta los polimorfismos de 6xido de hierro como la magnetita (FesOa),
maghemita (Fe**,0s3) y la hematita (Fe;O3), se realizé el andlisis del difractograma obtenido
utilizando el software Match y se confirmo la relacion estequiométrica entre el hierro (72.4% Fes)
y oxigeno (27.6% O.) propia de la magnetita (FesO4) como se muestra en la Figura 18, ademas,
el diagrama de fases muestra que la composicion porcentual de la magnetita (Fe;O.) fue del

100%.

Figura 18
Diagrama de fases de las NP'sM

Amounts of Phases and Elements (Weight %)

Nota. Elaboracion propia, obtenida del software Match.

4.2.3.2. Determinacion del tamafio de cristalita de NP'sM
Utilizando la ecuacion de Scherrer se calculé el tamafio promedio de cristalita de las

NP’sM sintetizadas, resultando en 13.81 nm, en la Tabla 8 se muestra con mayor detalle.
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Tabla 8

Determinacion del tamafio promedio de la cristalita para las NP’sM sintetizadas

Tamafio Tamafio

Posicion del S )
K A FWHM B (°) Cristalita Promedio
Pico 26 (°)
(nm) (nm)

30.35 0.65 12.66
35.74 0.89 9.38
0.15406 43.42 0.54 15.84

13.81
53.90 0.51 17.47
57.43 0.63 14.38
63.06 0.71 13.13

Fuente: Elaboracion propia.

El método de sintesis de las NP’sM planteada en la presente investigacion ha sido

favorable para obtener tamafios promedio de cristalita de escala hanométrica.

4.2.4. Caracterizacion por Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR-

ATR)

4.2.4.1. Caracterizacion por FTIR-ATR del extracto acuoso del marlo de maiz
morado (Zea mays L.)

Como se puede observar en la Figura 19 se tiene el espectro infrarrojo del extracto
acuoso del marlo de maiz morado, utilizando el equipo de FTIR-ATR, realizando el rastreo de
bandas con el software OMNIC 9.0 se observé que el extracto acuoso del marlo de maiz morado
presenta en 1028.57 cm™* una banda correspondiente al estiramiento C-O-C caracteristico de los
enlaces glicosidicos, asi mismo, la sefial en 126.29 cm™ corresponde a la vibracién C-O
caracteristico de los éteres o esteres, también se identific6 en 1602.40 cm? una sefial
correspondiente al estiramiento C=C propio de los anillos aromaticos (presente en los

polifenoles), y por ultimo en 3307.36 cm'1, correspondiente a los grupos O-H (Wade, 2004).
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Figura 19

Espectro infrarrojo del extracto acuoso del marlo de maiz morado (Zea mays L.)
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Nota. Elaboracién propia, obtenida con el software OMNIC 9.0.

4.2.4.2. Caracterizacion por FTIR-ATR de las NP’sM.
En la Figura 20 se observa el espectro infrarrojo de las nanoparticulas de magnetita

sintetizadas.

Figura 20

Espectro infrarrojo de las NP’sM sintetizadas
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Nota. Elaboracién propia, obtenida con el software OMNIC 9.0.
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Posterior al rastreo de bandas con el programa OMNIC 9 se identificé a 540.87 cm™ la
sefal caracteristica de la magnetita y que corresponden a vibracién de las ferritas (Fe?*-O%)

(Khalil, 2015) como muestra la Figura 21.

Figura 21

Espectro FTIR-ATR de las nanoparticulas de magnetita sintetizadas por Khalil, 2015
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Nota. Tomado de Khalil, 2015.

4.3. Remocion de cadmio (Cd?") analizado por espectrometria de absorcion atémica.

En la Tabla 9 corresponde a la concentracion de cadmio (Cd?*) analizada por
espectrometria de absorcién atémica (analisis realizado por triplicado) después de aplicar las
nanoparticulas de magnetita sintetizadas (en diferentes cantidades), en esta tabla se muestran
las absorbancias obtenidas en el espectrémetro de absorcion atdmica, también se muestra la

desviacion estandar para cada muestra.
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Las concentraciones se calcularon con la ecuacion de correspondencia obtenida en la

curva patron:

Y1 =0.2881(X1) + 0.0036 ... (3)
Donde:

X1 = Concentracion (Cd?*)
Y1 = Absorbancia leida

Tabla 9

Datos de remocion de Cd?* en tiempos de contacto de 24 y 48 horas

Remocién de (Cd?*) 24 horas

ABS ABS ABS ABS Concentracion Desviacion
Muestra Promedio Repl Rep?2 Rep 3 (Cd?) estandar
M1 1.934 1.936 1.931 1.935 6.7 mg/L + 0.0026
M2 0.954 0.955 0.955 0.952 3.3 mg/L +0.0017
M3 0.868 0.866 0.869 0.869 3 mg/L +0.0017

Remocion de (Cd?*) 48 HORAS

Muestra ABS ABS ABS ABS Concentracion Desviacion
Promedio Repl Rep 2 Rep 3 (Cd?") estandar
M1 1.588 1.586 1.589 1.589 5.5 mg/L +0.0017
M2 0.753 0.753 0.751 0.755 2.6 mg/L + 0.0020
M3 0.580 0.58 0.581 0.579 2 mg/L + 0.0010

Nota. Se realizO 3 repeticiones para cada muestra y se calcul6 la desviacion estandar,

elaboracion propia.

Asi mismo en la Tabla 10 se presenta las concentraciones removidas de iones cadmio

(Cd?*) en tiempos de contacto de 24 y 48 horas.
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Tabla 10

Concentracion de cadmio (Cd?*) removido después de 24 y 48 horas

Cadmio (Cd?")

Cantidad
Cd2+] 24horas [Cd2+]48horas
NP’sM [Cd2+]lnicial [Cd2+]24horas [ [Cd2+]48horas
MUESTRA SFEeEs (opm) (opm) REMOVIDO (opm) REMOVIDO
@) (Ppm) (ppm)
M1 0.01 9 6.7 2.3 55 3.5
M2 0.05 9 3.3 5.7 2.6 6.4
M3 0.1 9 3 6 2 7

Nota. Elaboracion propia.

Gréafico 2

Comparacion de la concentracién de cadmio (Cd?*) inicial, después de 24 y 48 horas
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Nota. Elaboracion propia.

En el Gréafico 2 se compara la concentracién de cadmio inicial frente a los procesos de
remocién en 24 y 48 horas, partiendo de 9 ppm de Cd?*, obteniendo para 24 horas de contacto

concentraciones de 6.7 ppm, 3.3 ppm y 3 ppm para los experimentos M1, M2 y M3 con
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cantidades de NP’sM de 0.01 g, 0.05 g y 0.1 g afadidas respectivamente, y para 48 horas de
contacto se obtuvo concentraciones de 5.5 ppm, 2.6 ppm y 2 ppm para los experimentos M1, M2
y M3 respectivamente, en los tres experimentos la remocion se realiz6 a pH igual a 5.5y a

temperatura ambiente (20 °C).

4.3.1. Porcentaje de remocion de cadmio (Cd?")

El porcentaje de remocion de cadmio se realizé6 mediante la siguiente formula:

i
Porcentaje de remocién= el x100 ---(4)

Donde:
Ci= Concentracion inicial de cadmio (Cd?*)
Ct= Concentracion final de cadmio (Cd?*)

Enla Tabla 11 y Grafico 3 se muestran los porcentajes de remocién obtenidos, a 24 horas
de tiempo de contacto los porcentajes de remocion fueron 25.6%, 63.3% y 66.7% para los
experimentos M1, M2 y M3 con cantidades de NP’'sM de 0.01 g, 0.05 g y 0.1 g afadidas
respectivamente, y para 48 horas de tiempo de contacto los porcentajes de remocion fueron

38.9%, 71.1%y 77.8% para los experimentos M1, M2 y M3.
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Tabla 11

Porcentaje de cadmio (Cd?*) removido utilizando NP"sM sintetizadas

Cadmio (Cd?")

Cantidad .
NP’sM  [Cd*]inicia [Cd?*]2anoras %
MUESTRA | Jaadi meidl  BEMOVIDO  Remocion
afiadidas (ppm)

() (ppm) 24 horas

M1 0.01 9 23 25 6

M2 0.05 9 5.7 6303

M3 0.1 9 6 66.7

Nota. Elaboracién propia.

Gréfico 3

Porcentajes de remocion de cadmio (Cd?*) en 24 y 48 horas
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La investigacion realizada por J. Lin y sus socios evidenci6 la remocion del 98.5% de

cadmio al utilizar nanoparticulas de magnetita sintetizadas con extracto de Excoecaria
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cochinchinensis Lour (J. Lin etal., 2018). Ademas, el equipo de M. H. Ehrampoush mostro
porcentajes maximos de remociéon de cadmio iguales al 89.6% utilizando nanoparticulas de

magnetita modificadas con diferentes surfactantes (Ehrampoush et al., 2015).

El porcentaje méximo de remocién de cadmio fue del 77.8% en la presente investigacion,

este resultado se encuentra en tendencia con los trabajos reportados.

4.4, Remocion de cromo (Cr®") analizada por espectrofotometria UV-Visible.

En la Tabla 12 se muestra las concentraciones de cromo (Cr®") analizada por
espectrofotometria UV-Visible (andlisis realizado por triplicado) después de aplicar las
nanoparticulas de magnetita sintetizadas (en diferentes cantidades), en esta tabla se muestran
las absorbancias obtenidas en el espectrometro de absorcién atdbmica, también se muestra la

desviacion estandar para cada muestra.

Las concentraciones se hallaron calculando con la ecuaciéon de correspondencia

siguiente, obtenida en la curva patrén:

Y2 =0.0172(X2) + 0.0492 ... (5)
Donde:

Xz = Concentracion (Cré*)

Y, = Absorbancia leida
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Tabla 12

Datos de remocion de Cr®* en tiempos de contacto de 24 y 48 horas

Remocion de (Cr®*) 24 horas

ABS ABS ABS ABS Concentracion Desviacion
Muestra Promedio Rep1 Rep 2 Rep 3 (Cr estandar
M1 0.154 0.157 0.153 0.152 6.1 mg/L + 0.0026
M2 0.094 0.095 0.092 0.095 2.6 mg/L +0.0017
M3 0.066 0.066 0.063 0.069 1 mg/L +0.0030

Remocién de (Cr®*) 48 HORAS

Muestra ABS ABS ABS ABS Concentracion Desviacion
Promedio Rep 1 Rep 2 Rep 3 (Crf) estandar
M1 0.132 0.134 0.129 0.133 4.8 mg/L + 0.0026
M2 0.068 0.066 0.067 0.071 1.1 mg/L +0.0026
M3 0.053 0.051 0.052 0.056 0.2 mg/L + 0.0026

Nota. Se realizO 3 repeticiones para cada muestra y se calculd la desviacion esténdar,

elaboracion propia.

Asi mismo en la Tabla 13 se muestran los resultados de remocién para cromo (Cr®*)

analizada por espectrofotometria UV-Visible

Tabla 13

Concentracion de cromo (Cr®*) removido después de 24 y 48 horas

Cromo (Cr®")

MUESTRA

M1
M2
M3

Cantidad
NP’sM
anadidas

(9)
0.01

0.05
0.1

Nota. Elaboracion propia.

[Cr6+] 24horas [Cr6+]48horas

[Cr6+]|nicial [Cr6+] 24horas [Cr6+] 48horas

(bpm) (ppm) . REMOVIDO = TV REMOVIDO
(Ppm) (Ppm)
10 6.1 3.9 4.8 5.2
10 2.6 7.4 1.1 8.9
10 1.0 9 0.2 9.8

64



En el Grafico 4 se compara la concentracion del cromo inicial frente a los procesos de
remocion en 24 y 48 horas, partiendo de 10 ppm de Cr®*, obteniendo para 24 horas de contacto
concentraciones de 6.1 ppm, 2.6 ppm y 1.0 ppm para los experimentos M1, M2 y M3 con
cantidades de NP’sM de 0.01 g, 0.05 g y 0.1 g afadidas respectivamente, y para 48 horas de
contacto se obtuvo concentraciones de 4.8 ppm, 1.1 ppm y 0.2 ppm para los experimentos M1,
M2 y M3 respectivamente, en los tres experimentos la remocién se realizé a pH igual a 6.0y a

temperatura ambiente (20 °C).

Gréfico 4

Comparacion de la concentracion de cromo (Cr®*) inicial, después de 24 y 48 horas
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Nota. Elaboracion propia.

4.4.1. Porcentaje de remocidon de cromo

El porcentaje de remocion de cromo se realiz6 mediante la siguiente formula:

_ Ci-Cf
%Remoc1on=T %100 ---(6)
Donde:
Ci= Concentracion inicial de cromo (Cr®*)

Ct= Concentracion final de cromo (Cr*)
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La Tabla 14 y Gréfico 5 muestran los porcentajes de remocién obtenidos, a 24 horas de

tiempo de contacto los porcentajes de remocioén fueron 39.0%, 73.7% y 89.7% para los

experimentos M1, M2 y M3 con cantidades de NP’'sM de 0.01 g, 0.05 g y 0.1 g afadidas

respectivamente, y para 48 horas de tiempo de contacto los porcentajes de remocion fueron

52.3%, 89.0% y 97.6% para los experimentos M1, M2 y M3.

Tabla 14

Porcentajes de cromo (Cr®*) removido utilizando NP“sM sintetizadas

Cromo (Cr®)

Cantidad
MUESTRA NP SV
9)
M1 0.01
M2 0.05
M3 0.1

Nota. Elaboracion propia.

Grafico 5

Porcentajes de remocién de cromo (Cr®*) en 24 y 48 horas
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Los resultados obtenidos de la remocion de cromo (Cr*) utilizando NP“sM sintetizadas
fueron elevados, logrando el porcentaje de remocién maximo de 97.6%, lo cual concuerda con
los porcentajes de remocion de 69.9% y 98.3% presentado en el estudio de J. Hu, I. M. C. Loy
G. Chen (Hu et al., 2004). Asi mismo, en la investigacion de J. Ye y su equipo lograron el 89.2%

de remocién maxima de cromo (Cr®*) (Ye et al., 2021).

4.5. Remocion de cobre (Cu?*) analizada por espectrometria de absorcién atémica

En la Tabla 15 se muestran las concentraciones de cobre (Cu?') analizada por
espectrometria de absorcion atémica (analisis realizado por triplicado) después de aplicar las
nanoparticulas de magnetita sintetizadas (en diferentes cantidades), en esta tabla se muestran
las absorbancias obtenidas en el espectrémetro de absorcion atémica, también se muestra la

desviacion estandar para cada muestra.

Las concentraciones se hallaron calculando con la ecuaciéon de correspondencia

siguiente, obtenida en la curva patrén:

Y3 = 0.0608(X3) + 0.0055 ... (7)
Donde:

X3 = Concentracion (Cu?*)

Y3 = Absorbancia leida
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Tabla 15

Datos de remocion de Cu?* en tiempos de contacto de 24 y 48 horas

Remocién de (Cu?*) 24 horas

ABS ABS ABS ABS Concentracion Desviacion
Muestra Promedio Rep 1 Rep 2 Rep 3 (Cu?) estandar
M1 0.334 0.335 0.336 0.334 5.4 mg/L +0.0010
M2 0.261 0.262 0.263 0.258 4.2 mg/L + 0.0026
M3 0.145 0.145 0.143 0.147 2.3 mg/L + 0.0020

Remocién de (Cu?") 48 HORAS

Muestra ABS ABS ABS ABS Concentracion Desviacion
Promedio Rep 1 Rep 2 Rep 3 (Cu?) estandar
M1 0.303 0.301 0.304 0.304 4.9 mg/L +0.0017
M2 0.230 0.23 0.229 0.231 3.7 mg/L +0.0010
M3 0.115 0.116 0.117 0.112 1.8 mg/L + 0.0026

Nota. Se realizé 3 repeticiones para cada muestra y se calcul6 la desviacion estandar,

elaboracion propia.

Asi mismo en la Tabla 16 se muestran los resultados de remocién para cobre (Cu?*)

analizada por espectrometria de absorcién atémica.

Tabla 16

Concentracion de cobre (Cu?*) removido después de 24 y 48 horas

Cobre (Cu?)

Cantidad [CU?*]24n0ras
NP’sM [CU2+]|nicia| [CU2+]24horas REMOVIDO [CU2+]48horas
MUESTRA i
UES ana(dl)das (Ppm) (Ppm) (Ppm) (Ppm)
g
M1 0.01 8.7 5.4 3.3 4.9
M2 0.05 8.7 4.2 4.5 3.7
M3 0.1 8.7 2.3 6.4 1.8

Nota. Elaboracion propia.

[CU2+]48horas
REMOVIDO

(ppm)

3.8
5
6.9
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En el Grafico 6 se compara de la concentracion de cobre inicial frente a los procesos de
remocién en 24 y 48 horas, partiendo de 8.7 ppm de Cu?* y obteniendo para 24 horas de contacto
concentraciones de 5.4 ppm, 4.2 ppm y 2.3 ppm para los experimentos M1, M2 y M3 con
cantidades de NP’sM de 0.01 g, 0.05 g y 0.1 g afadidas respectivamente, y para 48 horas de
contacto se obtuvo concentraciones de 4.9 ppm, 3.7 ppm y 1.8 ppm para los experimentos M1,
M2 y M3 respectivamente, en los tres experimentos la remocién se realizé a pH igual a 6.0y a

temperatura ambiente (20 °C).

Gréfico 6

Comparacion de la concentracion de cobre (Cu?*) inicial, después de 24 y 48 horas
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Nota. Elaboracion propia.
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4.5.1. Porcentaje de remocion de cobre

El porcentaje de remocion de cobre se realiz6 mediante la siguiente formula:
Ci-Cf
%Remoci()n=T x100 ---(8)

Donde:
Ci= Concentracion inicial de cobre (Cu?*)
Ct= Concentracion final de cobre (Cu?*)

En la Tabla 17 y Gréfico 7 se muestran los porcentajes de remocién obtenidos, para 24
horas de tiempo de contacto los porcentajes de remocion fueron 37.9%, 51.7% y 73.6% para los
experimentos M1, M2 y M3 con cantidades de NP’sM de 0.01g, 0.05g y 0.1 g afadidas
respectivamente, y para 48 horas de tiempo de contacto los porcentajes de remocion fueron

43.7%, 57.5% y 79.3% para los experimentos M1, M2 y M3.
Tabla 17

Porcentaje cobre (Cu?*) removido utilizando NP"sM sintetizadas

Cobre (Cu?)

CSI;EISdISd [CU] o [CU2+]24horas % [CU2+]48horas %
MUESTRA | _._ = Inicial - REMOVIDO Remociéon REMOVIDO Remocion
afiadidas  (ppm)
@) (ppm) 24 horas (ppm) 48 horas
M1 0.01 8.7 3.3 37.9 3.8 43.7
M2 0.05 8.7 4.5 51.7 5 57.5
M3 0.1 8.7 6.4 73.6 6.9 79.3

Nota. Elaboracién propia.
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Gréfico 7

Porcentajes de remocion de cobre (Cu?*) en 24 y 48 horas
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Nota. Elaboracién propia.

Se obtuvo el porcentaje de remocion maximo de 79.3%, por su parte, lconaru y sus
socios, obtuvieron el porcentaje de remocion del 69.5% al usar nanoparticulas de 6xido de hierro
sintetizadas a partir de extractos de plantas para la remocion del cobre de aguas residuales
(Iconaru et al., 2016). Esta variacién podria deberse a las diferentes condiciones experimentales
en la remocion, asi mismo, como al tamafio y area superficial de la nanoparticula, lo que influiria

en la capacidad de adsorcion del cobre (Cu?*).
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CONCLUSIONES

1. Se obtuvo el extracto acuoso del marlo de maiz morado (Zea mays L.) y se verifico la
presencia de compuestos fendlicos, tales como antocianinas, lo que se pudo comprobar
mediante el analisis de FTIR que permitié observar los picos caracteristicos asociados a estos
compuestos fendlicos.

2. Se logré la sintesis de nanoparticulas de magnetita usando extracto acuoso del marlo de
maiz morado (Zea mays L.), lo que se evidencio mediante el diagrama de fases,
encontrandose un rendimiento del 97.73% en funcién al hierro total, con 13.81 nm de tamafio

promedio de cristalita y un area superficial de 107.69 m2/g.

3. Las NP’s de magnetita removieron cadmio hasta en un 77.8%, cromo en un 97.6% y cobre
en 79.3%, por lo que, las NP"sM sintetizadas usando extracto acuoso del marlo de maiz
morado (Zea mays L.) demostraron que es posible su aplicacién en la remocién de metales

pesados, siendo mas selectiva con la remocién del cromo.
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RECOMENDACIONES

v' Se recomienda realizar las mediciones del cromo por espectroscopia de absorcién
atbmica con las lamparas adecuadas, asi mismo realizar caracterizaciones como
Microscopia Electronica de Transmision (TEM), Microscopia Electrénica de Barrido (SEM)
y Dispersion de Luz Dindmica (DLS), las cuales nos ayudaran a reconocer el tamafio de
la nanoparticula sintetizada, asi como la morfologia.

v' Se recomienda el uso de materiales completamente limpios, uso de agua triplemente
destilada y/o agua quimicamente pura, asi mismo el uso de bibliotecas que tengan los
espectros de interés en las caracterizaciones de FTIR.

v' Esta investigacion proporciona informacion valiosa para desarrollar métodos mas
efectivos y sostenibles que contribuyan a abordar el problema de la contaminacion del
agua de manera mas eficaz y respetuosa con el medio ambiente. Se recomienda
profundizar esta investigacion con el propdsito de aplicarlo en la remocién de metales

pesados en aguas residuales
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ANEXOS

Anexo 1. Preparaciéon de soluciones
1.1 Solucién de hidréxido de sodio (2N)

Datos: Masa molar NaOH =39.997 g/mol, volumen de solucién =100 mL

m
_ PM
Volumen de solucion

m
g
zeq -9 _ 39’997eq —
L 0.1L
m
2=
39.997 g
m ="7.99g

Se peso6 7.99 gramos de NaOH y se afor6 a 100 mL.

1.2 Solucién de cadmio Cd 2* (500 ppm)

Datos: Masa molar 3CdS0,.8H,0 =775.58g/mol, peso atémico Cd?* = 112.4 g/mol
Hallando los gramos requeridos de 3CdS0,4.8H,0
3(112.4) g Cd** --- 775.58 g 3CdS04.8H,0
0.5 g Cd? - W,
Wi =1.15 g 3CdS04.8H.0

Se peso6 1.15 g de 3CdS04.8H,0 para obtener una solucion de 500 ppm de Cd?* en 1

litro de soluciéon. Entonces para 250 mL se tiene:
1.15 g --- 1000 mL

W, --- 250 mL
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W, = 0.287 g 3CdS04.8H,0

Se pes6 0.287 gramos de 3CdS04.8H,0 y se aforo a 250 mL para obtener una soluci

de 500 ppm de Cd?*.

1.3 Solucién de cromo Cr & (500 ppm)

Datos: Masa molar K>Cr,O7 = 294.185 g/mol, peso atémico Cr* = 51.996 g/mol
Hallando los gramos requeridos de K2Cr,O7
103.9922 g Cré* --- 294.185 g K-Cr,07
0.5 g Cré* - X,
X1 =1.414 g K2Cr207

Se peso6 1.414 g de K,Cr,0- para obtener una solucién de 500 ppm de Cr*en 1 litro de

solucion. Por lo tanto, para 250 mL se tendria:
1.4144 g --- 1000 mL
Xz --- 250 mL

Xo = 0.3536 g KzCI’zO7

6n

Se pes6 0.353 gramos de K,Cr,O7 para preparar una solucién de 500 ppm de Cr®* en 250 mL.

1.4 Solucién de cobre Cu ?* (500 ppm)

Datos: Masa molar CuSQ4.5H,0 = 249.68 g/mol, peso atémico Cu?* = 63.546 g/mol
Hallando los gramos requeridos de CuS0O4.5H,0
63.546 g Cu?* --- 249.68 g CuS04.5H,0
0.5g Cu? ---Y;

Y. = 1.964 g CUSO4.5H20
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Se pes6 1.964 g de CuSO4.5H,0 para obtener una solucion de 500 ppm de Cu?* en 1

litro de solucién. Entonces para 250 mL se tiene:
1.964 g --- 1000 mL
Y2 --- 250 mL
Y2 =0.491 g CuS04.5H,0

Se pes6 0.491 gramos de CuS0O4.5H,0 para obtener una solucién de 500 ppm de Cu?*

en 250 mL.

1.5 Solucién de acido sulfarico (0.2 N)

Datos: Masa molar H,SO4 = 98.07 g/mol, p=1.83 g/mL, %pureza= 98%, ©6=2

Hallando los gramos requeridos de H,SO.,

_m_
PM

_ 2]
" Volumen de solucién

. m
98.07—4
eq—Jg —t
- 2
0.2 =
L 0.025 L
m
49.0395 g
0.2 = 0.025
m=0.2451g

Se requirié6 0.2451g de H,SO4 puro para preparar la solucion, entonces tomando en

cuenta su porcentaje de pureza tenemos:

100 g H2S04--- 98 g H2SO4 (puro)

Z,--- 0.2451 g H»SO4 (puro)
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Z,:=0.2501 g H.SO.
El &cido sulfarico de 98% de pureza posee una densidad de 1.83 g/mL, entonces:
183g --1mL
0.2501 g - Z>
Z>=0.136 mL
Se midi6 0.136 mL de H.SO4 para obtener una solucion de 0.2 N en 25 mL.

Anexo 2. Dilusiéon de soluciones madre.

Para realizar las diluciones se aplicé la Formula (2)
Ci X Vi= Cr X Vr...(2)

Donde:

C; = Concentracion Inicial

V; = Volumen Inicial

Cr = Concentracion Final

V¢ = Volumen Final

2.1 Preparacion de soluciones para realizacion de curva patron de cadmio (Cd?")
% Parapreparar 0.1 ppm de cadmio (Cd?") en 250 mL
1000 ppm X V; = 0.1 ppm X 250 mL

V; =0.025mL

Se midié 0.025 mL de la solucién madre (1000 ppm Cd?*) y se aforé a 250 mL.



Para preparar 0.3 ppm de cadmio (Cd?") en 250 mL
1000 ppm X V; = 0.3 ppm X 250 mL
V; =0.075mL
Se midié 0.075 mL de la solucién madre (1000 ppm Cd?*) y se aforé a 250 mL.
Para preparar 0.6 ppm de cadmio (Cd?*) en 250 mL
1000 ppm X V; = 0.6 ppm X 250 mL
V;=0.15mL
Se midi6 0.15 mL de la solucién madre (1000 ppm Cd?*) y se aforé a 250 mL.
Para preparar 0.9 ppm de cadmio (Cd?*) en 250 mL
1000 ppm X V; = 09 ppm X 250 mL
V; =0.225mL
Se midié 0.225 mL de la solucién madre (1000 ppm Cd?*) y se aforé a 250 mL.
Para preparar 1.2 ppm de cadmio (Cd?*) en 250 mL
1000 ppm X V; = 1.2 ppm X 250 mL
V;=0.3mL

Se midi6 0.3 mL de la solucién madre (1000 ppm Cd?*) y se afor6 a 250 mL.

2.2 Preparacion de soluciones para realizacion de curva patréon de cromo (Cr®*)

< Para preparar 10 ppm de cromo (Cr®*) en 25 mL

500 ppm x V; = 10ppm X 25 mL



V;=0.5mL
Se midieron 0.5 mL de la solucién madre (500 ppm Cr®") y se aforé a 25 mL
« Para 20 ppm en 25 mL
500 ppm X V; = 20 ppm X 25 mL

V,=1mlL

Se midieron 1 mL de la solucién madre (500 ppm Cr®*) y se aforé a 25 mL

@,

« Para 50 ppm en 25 mL
500 ppm X V; = 50 ppm X 25 mL
Vi =2.5mlL

Se midieron 2.5 mL de la solucién madre (500 ppm Cr®") y se aforé a 25 mL

R/

« Para 100 ppm en 25 mL
500 ppm X V; = 100 ppm X 25mL
V;= 5mL
Se midieron 5 mL de la soluciéon madre (500 ppm Cr®*) y se aforé a 25 mL

2.3 Preparacion de soluciones para realizacion de curva patrén de cadmio (Cu?*)

@

s Para 0.5 ppm en 250 mL
1000 ppm x V; = 0.5ppm X 250 mL
V; =0.125mlL

Se midieron 0.125 mL de la solucién madre (1000 ppm Cu?*) y se aforé a 250 mL
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Para 1.5 ppm en 250 mL
1000 ppm X V; = 1.5ppm X 250 mL
V; =0.375mL
Se midieron 0.375 mL de la solucién madre (1000 ppm Cu?") y se aforé a 250 mL
Para 3 ppm en 250 mL
1000 ppm X V; = 3ppm X 250mlL
V;=0.75mL
Se midieron 0.75 mL de la solucién madre (1000 ppm Cu?*) y se aforé a 250 mL.
Para 6 ppm en 250 mL
1000 ppm X V; = 6 ppm X 250 mL
V,=1.5mL
Se midieron 1.5 mL de la solucién madre (1000 ppm Cu?*) y se afor6é a 250 mL
Para 9 ppm en 250 mL
1000 ppm X V; = 9ppm X 250mL
V;=2.25mL

Se midieron 2.25 mL de la solucién madre (1000 ppm Cu?") y se aforé a 250 mL
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Anexo 3. Resultados obtenidos de laboratorio de control de calidad para determinacién
de cadmio y cobre 24 horas de contacto

UMMNERSIDAD NACIOMAL DE SAN ANTONIO ABAD DEL CUSCO
FACULTAD DE CIENCIAS
LABORATORIO DE CROMATOGRAFLA ¥ ESPECTROMETR 1A — Pabelldn de Contral de Calidad
AV De la Cultwra 732 CUSCO—PERL Cortactn 73364555

RESULTADDS N
Cusco, 31 de Mayo del 2023
Solicitantes > Victor Sabidt Mavarete Quispe y Jean Paul Raul Loaiza
Miranda
Tipo de Andlisis : Determinacion de Cadmio y Cobre por Absorcion
Atornica
Tipo de Muestras - Liquido, en frascos ambar
Cantidad de Muesira -6, con 40mL de cada uno

Almacenamiento 4 °C.

Condiciones de Andlisis por Espectrofotometro

Equipo . Espectrofotometro Absorcion Atomica Varan AA240FS
Longitud de Gnda 12288 nm (Cadmic) y 3274 nm {Cobre)

Comeccion de Fondo - Activado.

Meodo de medicidn - Absorvancia

Software de Control : Speciri b

Lecturas por Muesatra .-

Cedigo de la Muestra Cd ppm  Cu ppm

1 Patran a0 8.7
2 M i 54
3 Mz 23 4.2
4 M3 3.0 2.3

Mota: La determinacidn expresa los ppm de Cadmio y Cobre presentes en la
muestra, 1a metodologia fue desarrollado de acuerdo al fabricante del equipo.

=18 el Laboratorie de Cromutogralla y
Espepiromelnia - LNSAAS,
COP . 914



Anexo 4. Resultados obtenidos de laboratorio de control de calidad para determinacion
de cadmio 48 horas de contacto

UNMNERSIDAD NACIOMAL DE SAN ANTOMIO ABAD DEL CUSCO
FACULTAD DE CIENCIAS
LABORATORIO DE CROMATOGRAFIA ¥ ESPECTROMETRIA — Pabellon de Control de Calidad
AW De la Culhera 733 CUSCO—PERL Contacin S723E9355

RESULTADOS
Cusco, 01 de Junio del 2023
Selicitantes : Victor Sabidt Mavarrete Quispe y Jean Paul Raul Loaiza
Miranda
Tipo de Anadlisis : Determinacion de Cadmio por Absorcion Atomica
Tipo de Muestras : Liquido, en frascos ambar
Cantidad de Muestra - 3, con 40mL de cada uno
Almacenamiento 4 °C.

Condicicnes de Andlisis por Espectrofotometro

Equipo : Espectrofotometro Absorcion Atomica Yanan AA2ADFS
Longitud de Onda - 228.8 nm (Cd)

Comeccion de Fondo : Activado.

Modo de medicion : Absorvancia

Software de Control - Speclras

Lecturas poer Muestra .-

Codigo de la Muestra Cd ppm

1 M 55
2 M2 26
3 M3 20

Mota: La determinacion expresa los ppm de Cadmio presente en la muestra, la
metodologia fue desamollado de acuerdo al fabricante del equipo.

Analigda dal Laboratorip n Cromatografla y
Especiromiiria - LNSRAAS,
COP - 914
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Anexo 4. Resultados obtenidos de laboratorio de control de calidad para determinacion
de cobre 48 horas de contacto

UMMNERSIDAD NACIOMAL DE SAN ANTONIO ABAD DEL CUSCO
FACULTAD DE CIENCIAS
LABORATORIO DE CROMATOGRAFIA ¥ ESPECTROMETRIA — Pabellén de Contral de Calidad
AV De la Culhwra 733 CUSCOPERL Cortactn 73368555

RESULTADDS B
Cusco, 01 de Junio del 2023
Solicitantes - Victor Sabidt Mavamrete Cuispe y Jean Paul Raul Loaiza
Miranda
Tipo de Andlisis : Determinacion de Cobre por Absorcion  Atomica
Tipo de Muesiras : Liquido, en frascos ambar
Cantidad de Muestra -3, con 40mL de eada uno

Almacenamiento -4 °C.

Condiciones de Andlisis por Espectrofotometro

Equipo : Espectrofotometro Absorcion Atomica Varian AA24DFS
Longitud de Onda 13274 nm (Cobre)

Comeccion dz Fondo s Activado.

Modo de medicidn - Absorvancia

Software de Control cSpecirAl

Lecturas por Muestra .-

Codigo de la Muestra Cu ppm

1 K1 4.8
2 K2 T
3 ] 1.8

Mota: La determinacion expresa los ppm de Cobre presente en la muestra, Ia
metodologia fue desamollado de acuerdo al fabricante del equipo.

518 el Laboratorie de Cromutogralla y
Espepirgmelnia - UNSAAS,
COP - 914



Anexo 5. Resultados obtenidos de la curva patron de Cromo por espectrofotometria UV-
Visible

THERMO ELECTRON ~ VISIONpro SOFTWARE V4.10

Operator Name  {Mone Entered) Date of Report 210712024
Department (Mone Entered) Time of Report 17:39:56p. m.
Organization (Mone Entered)

Infarmation (Mane Entered)

Quant Graph
Cr 6+ & puntos.fgc Calibration Graph

1.9
1.8 1

1.6 1

1.4 1

1.2 1

1.0 1

Absorbance

0.8 1

0.6 1

0.4 4

0.2 1

U.U T T T T T T T T T T
0 10 20 an 40 A0 60 70 a0 90 100 110
Concentration

—— Linear to Zero Coefficient 0.994076
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Anexo 6. Obtencion del extracto acuoso del marlo de maiz morado (Zea mays L.)
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Anexo 8. Lavado de NP’sM post-sintesis.
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Anexo 10. Sonicado de NP’sM
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Anexo 12. Determinacion del area superficial con Chemisorb 2070

Anexo 13. Caracterizacion de NP’sM por espectroscopia infrarroja
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Anexo 14.22 Lectura de espectro IR para el extracto acuoso del marlo de maiz morado

(Zeamays L.)
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Anexo 16. Aplicacién de NP’sM en la remocion de metales pesados

e
| S
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Anexo 18. Realizacion de la curva patron de cadmio y cobre por espectroscopia de

absorcién atbmica

Anexo 19. Determinacién de la remocion de Cadmio y Cobre por espectroscopia

absorciéon atbmica
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