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RESUMEN

La biosorcion es una alternativa que estd tomando gran relevancia ante los métodos
convencionales para tratar aguas contaminadas con metales pesados, esto gracias a que
principalmente, el material biosorbente utilizado puede ser regenerado y los iones
metalicos involucrados pueden ser recuperados. El proposito de este trabajo fue evaluar
la méaxima capacidad de adsorcion en equilibrio del plomo (1) en soluciones acuosas por
medio de la cascara del tumbo (Passiflora tarminiana Coppens & Barney) en polvo como
biosorbente. En base a ello, antes del proceso de biosorcion se caracterizo al biosorbente
mediante estudios fisicoquimicos (humedad, acidez, pH, intercambio cationico, densidad
y porosidad) e instrumentales (FT-IR). Durante el proceso se analizaron parametros como
la dosis de biosorbente, la concentracion de plomo (I1), la cinética y el efecto del pH de
la solucion. Al finalizar la adsorcién, los resultados indicaron que la adsorcién del plomo
(1) fue 6ptima usando 0.2 g de biosorbente en polvo, a una concentracion de plomo (1)
de 10 ppm, a pH 4 durante 3 horas de agitacion. Estos factores alcanzaron un porcentaje
méaximo de remocion para el plomo (I1) del 93.43 %. Asimismo, se observo que todos
estos datos fueron descritos segun el modelo de Langmuir resultando una capacidad
maxima de adsorcion de plomo (1) del 45.87 mg/g.

Palabras clave: biosorcion, cascara de tumbo, plomo, remocién.



SUMMARY

Biosorption is an alternative that have highlighted than conventional methods to treatment
of contaminated water with heavy metals, due mainly, that biosorbent material used can
be regenerated and the metal ions involved can be recovered. The target of research was
evaluate the maximum equilibrium adsorption capacity of lead (11) in aqueous solutions
using of shell tumbo (Passiflora tarminiana Coppens & Barney) powder as a biosorbent.
Based on this, before the biosorption process, the biosorbent was characterized by
physicochemical (humidity, acidity, pH, cationic exchange, density and porosity) and
instrumental studies (FT-IR). During the process, parameters such as the quantity of
biosorbent, the concentration of lead (1), the kinetics and pH effects of the solution were
analyzed. Aftewards adsorption, the results indicated that lead (I1) adsorption was optimal
using 0.2 g of powdered biosorbent, at a lead (1) concentration of 10 ppm, at pH 4 for 3
hours of agitation. These factors reached a maximum removal percentage for lead (1) of
93.43 %. Likewise, it was observed that all these data were described according to the

Langmuir model, resulting in a maximum lead (I1) adsorption capacity of 45.87 mg/g.

Keywords: biosorption, tumbo shell, lead, removal.



1. INTRODUCCION

El agua, alrededor del 71 % cubre la superficie terrestre, donde las aguas saladas y
dulces ocupan un 97 %y 3 % respectivamente. De esta ultima cifra, menos del 1 % es agua
disponible para el consumo humano y esta localizada en lagos, rios y acuiferos de poca
profundidad [1]. Al transcurrir los afios, estas reservas de agua se han visto afectadas
debido al incremento de la poblacion, que trajo consigo un aumento en la contaminacion
ambiental de las mismas. Por esta razon, resulta esencial que el agua destinada a nuestro
consumo sea de buena calidad, ya que podria verse perjudicado ante la presencia de
microorganismos infecciosos, sustancias quimicas nocivas, metales pesados, acidos

organicos, inorganicos e incluso por la radioactividad [2].

Los metales pesados tienden a ser considerados a escala mundial una gran amenaza
hacia la salud publica, sobre todo cuando estan disueltos en el agua, como consecuencia de
algunas actividades antropogénicas. Los trabajos industriales suelen liberar diferentes tipos
de metales pesados (mercurio, cadmio, plomo, entre otros) a los entornos acuéticos,
afectando a los rios en mayor magnitud, debido a que, en ocasiones, los efluentes
industriales son vertidos directamente a estos cuerpos de agua alterando sus propiedades

fisicoquimicas como el valor del pH, color, densidad, etc. [3].

Los metales pesados tienen la capacidad de bioacumularse en el organismo
humano; ocasionando que las tasas de mortalidad y morbilidad aumenten
considerablemente de manera anual. El plomo (Pb), por ejemplo, suele encontrarse disuelto
en el agua como Pb?*; esta solucion al ser ingerida por el hombre puede causar anemia
hemolitica (por falta de hemoglobina), dafio a los rifiones de forma cronica, dafios
neurotoxicos a nivel cerebral y dafios al tejido hepatico. La Organizacion Mundial de la
Salud (OMS) sefala que el plomo contribuye al desarrollo de la enfermedad del Parkinson.

Por estas razones, es considerado como un metal altamente toxico [4].

Ante estos problemas, varios cientificos e investigadores se encuentran en la
indagacion de novedosas metodologias que demuestren ser Utiles como alternativas para
tratar aguas contaminadas con metales pesados (como los efluentes, ya sean provenientes

de las industrias o minas) con el propésito de reducir la contaminacion ambiental [5]



Tabla 1.

Comparacion entre las técnicas convencionales usadas para tratar aguas

contaminadas con metales pesados y la biosorcién como alternativa no convencional.

solidos en suspension.
Capacidad de inactivacion
bacteriana.

Métodos Ventajas Desventajas
Proceso sencillo Gran produccion de lodos.
. Altamente eficiente en la Requiere la adicion de
Coagulacion- - ; i I flocul
Floculacion remocion de iones metalicos coagulantes y floculantes no
[6] disueltos en agua, colorantes y reutilizables.

Transferencia de algunos
compuestos toxicos a la fase
solida.

Precipitacion

Equipo simple y de facil
operacion.

Gran produccion de lodos toxicos
Y Su costoso proceso de
eliminacion.

presentes a concentraciones
bajas.

uimica - S o
g [6] Eficiente en la eliminacion de No elimina por completo a los
metales y fluoruros. iones metalicos de baja
concentracion.
o : Requiere de gran energia.
. . Elimina diferentes tipos de a gra g
Osmosis . . La membrana semipermeable es
moléculas e iones ya sean ;
Inversa organicos o inorganicos, sélidos demasiado costosa.
[6] g org ' Adecuado para el tratamiento de
en suspension y bacterias. . :
efluentes industriales.
Bajo costo de ejecucion (parte
de la biomasa). .
. La biomasa puede estar
Recuperacién de los metales . .
. disponible solo por algunas
. . adsorbidos.
Biosorcion e, ; temporadas.
Reutilizacion del biosorbente. L ugar de procedencia de la
[6] Facil degradado del biosorbente. g P
L . biomasa.
Es una técnica factible de usar o .
- . Estado de maduracion y calidad
aun si los metales pesados estan .
de la biomasa.

En la actualidad existen diferentes técnicas convencionales que permiten remover
metales pesados de distintas fuentes liquidas, ver Tabla 1. Entre las mas comunes estan la

floculacion, coagulacion, precipitacion quimica, 6smosis inversa e intercambio iénico.



Gran parte de estos métodos requieren de una elevada inversion, al igual que las
sustancias quimicas implicadas en los procesos que resultan ser nocivas para la salud,;

razones por las cuales no son tan accesibles [7].

No obstante, la adsorcion de metales pesados por biomasa es una de las técnicas
que mas resalta gracias a su bajo costo, gran eficiencia y la disponibilidad de los materiales
de partida en la naturaleza. Por estas razones ha terminado siendo muy aceptada en los
ultimos afios como un recurso para remediar cuerpos de agua contaminados con metales
pesados [8].

1.1. Adsorcion

La palabra sorcidn engloba tanto al proceso de absorcion como al de adsorcion.
Ambos términos no deben ser confundidos ya que, la absorcion es un proceso en el que un
componente penetra o se disuelve en la mayor parte de un absorbente sélido o liquido.
Mientras que la adsorcién es un método fisicoquimico que permite unir a las particulas
(&tomo, ion o molécula) presentes en un fluido (ya sea liquido o gaseoso) hacia una

superficie sélida porosa, ver Figura 1; gracias a que estos poros crean una gran area de

superficie que posibilita una mayor captacion de particulas [9].

OH

Antes de la adsorcion "™ Después de la adsorcion

@ Metales pesados (ejemplo: Cu )

® Na

,Ca , Mg~ etc.

Figura 1.

Descripcion grafica del proceso de adsorcion.

Fuente: Adaptado de Abbar B, et al [8].




La fase solida tiende a ser nombrada como adsorbente; mientras que, el componente
adsorbido en el adsorbente recibe el nombre de adsorbato. En el proceso de adsorcion,
dentro de la solucién hay tres interfaces involucradas: adsorbato-agua, adsorbato-
adsorbente y adsorbente-agua; donde cada una de ellas involucra fuerzas activas diferentes,
ver Tabla 2. El adsorbato y la superficie del adsorbente interaccionan debido a fuerzas de
atraccion existentes como las electrostaticas, enlaces quimicos y/o Van Der Waals [10].

1.2. Clases de Adsorcion

1.2.1. Fisisorcion

La adsorcion fisica también conocida en su forma abreviada como fisisorcion,
ocurre debido a interacciones Van Der Waals y/o interacciones electrostaticas entre el
adsorbato y el adsorbente. Se estima que la fisisorcion entre el adsorbente y adsorbato se
encuentra a una entalpia menor a los 40 kJ/mol (exotérmico), por lo que predomina a

temperaturas inferiores a los 150 °C y no requiere de una energia de activacion [11].

La adsorcion fisica tiene fuerzas y energias de union débiles, es reversible, opera
a distancias largas; es decir, los adsorbatos pueden formar multiples capas en la superficie

del adsorbente (multicapas) donde la especie adsorbida conserva su naturaleza [12].

1.2.2. Quimisorcién

La adsorcién quimica también conocida en su forma abreviada como quimisorcion,
implica una transferencia de electrones entre lugares especificos de la superficie por lo que
las moléculas de adsorbato acceden a formar un enlace idnico o covalente. Los solutos
adsorbidos no tienen libertad para moverse sobre la superficie o dentro de la interfase.
Normalmente, tanto el adsorbente como el adsorbato se atraen por medio de enlaces
covalentes, originando que los enlaces sean de longitudes cortas y energias altas a

comparacion de la fisisorcion [9].

En la quimisorcion, los adsorbatos no pueden acumularse en mas de una capa
(monocapa) a la superficie del adsorbente, debido a la especificidad del enlace entre el

adsorbato y los grupos funcionales de la superficie del adsorbente [12].



La entalpia de la quimisorcion (exotérmico) es mucho mayor que de la fisisorcion,
ya que se encuentra alrededor de los 200 kJ/mol. La adsorcion quimica es irreversible, suele

ser mas especifica y cinéticamente mas lenta [11].

Tabla 2. Resumen de las fuerzas activas presentes en las interfaces involucradas

durante el proceso de adsorcion.

Tipos de Interfaces
Tipos de Fuerzas de Atraccion Adsorbato/ | Adsorbato/ | Adsorbente/
Agua Superficie del Agua
Adsorbente
Repulsion Coulémbica - X -
Atraccion Coulémbica - X -
Atraccion de especies ionicas y neutras - X -
Enlace Covalente - X -
Atraccion lon-Dipolo X X X
Atraccion Dipolo-Dipolo X X X
Atraccion Dipolo-Dipolo inducido X X X
Enlace Hidrégeno X X X
Fuerza de VVan Der Waals X X X

Fuente: Adaptado de Crittenden J, et al [12].

1.3. Biosorcion

Es un proceso fisicoquimico simple, que se define como un método de
concentracion por parte de los iones metalicos sobre la superficie del biosorbente, puesto

gue existen entre ambos, altas fuerzas de atraccion.



La alta afinidad entre el biosorbente y el adsorbato genera que este ultimo sea
atraido y unido al solido por diferentes mecanismos de interaccion: coordinacion,
quelacion, adsorcién fisica, adsorcién quimica y/o intercambio ionico, ver Figura 2 [13].
La finalidad del proceso es llegar al equilibrio entre el nimero de adsorbatos unidos a la
superficie del sélido utilizado y el nimero de adsorbatos libres que ain permanecen en
solucién. Asimismo, la caracteristica méas resaltante de la biosorcion es que puede captar

metales pesados, aln si estos se encuentran a concentraciones de ppb, partes por billon [7].

& ) k4 / [ '”; 4
g R <& R > R
— BIOSORCION L—
ATRACCION ELECTROSTATICA QUELACION
®_ 90
o ® o
Biomasa ADSORCION FiSICA
® lones metdlicos
A  Grupos Funcionales

Figura 2. Mecanismos involucrados en la biosorcién de metales pesados.

Fuente: Adaptado de Vahabisani A, An C [13].

1.3.1. Capacidad maxima de biosorcion

Este parametro se expresa como “mg” del ion estudiado por “g” de biomasa, y se

calcula por medio de la siguiente formula:

Vol. (C;— C
q max.= (rrll ) ecuacion (1)

Donde:
g max. = cantidad maxima de iones metalicos adsorbidos (mg/g)
Vol. = volumen de la muestra (L)
Ci = cantidad inicial de los iones metélicos en disolucion (mg/L)
Ct = cantidad final de iones metalicos en un tiempo “t” en una disolucioén (mg/L)

m = masa del adsorbente (g)
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De esta ecuacion se puede inferir que la masa de iones metalicos de Pb?*
biosorbidos por unidad de masa del tumbo en un tiempo dado corresponde a la capacidad
de biosorcion (q). Si el proceso abarca un tiempo prolongado que le permite conseguir el
equilibrio, entonces “q” se volvera constante y Cs correspondera a la masa iones metalicos
en equilibrio (Ce) en la solucion [11]. Adicionalmente, el porcentaje de remocion (% R)

para el adsorbato se puede calcular tal como indica la siguiente ecuacion:

_ (Ci B Ce) .
%R = — X 100 ecuacion (2)

i
Donde:
Ci = concentracion inicial de iones metalicos en la muestra acuosa (mg/L)
Ce = concentracion de los iones metalicos que estan en equilibrio en la muestra acuosa
(mg/L)

1.3.2. Parametros implicados en la biosorcién

1.3.2.1. Factor pH

El pH de la muestra acuosa con la que se trabaja es un factor muy importante,
debido a que su valor influye fuertemente en la disgregacién de los centros activos sujetos
a la superficie del biosorbente, al igual que en los iones metalicos (estos pueden sufrir

reacciones redox, precipitacion y/o especiacion) [14].

1.3.2.2.  Factor tamafio de particula

Aquellas particulas que favorecen el proceso de biosorcidn y reducen el valor del
tiempo de equilibrio son las de tamafio pequefio (< 250 um), debido a que tienen un area

superficial méas grande [15].

1.3.2.3. Naturaleza del adsorbato

Cuando nos referimos a iones metalicos se debe tener en cuenta que los metales
blandos (como por ejemplo: Ag*, Hg?*, Pd?*, Pt?*, Cd?*) sienten afinidad por aquellos
grupos funcionales que contienen nitrogeno o sulfuro en sus estructuras por medio de

enlaces covalentes o interacciones de coordinacion [16].



Mientras que los metales duros (Na*, K*, Mn?*, Cr®) sienten afinidad por los
ligandos duros o grupos que contienen oxigeno por medio de interacciones electrostaticas.
Esto es importante porque de acuerdo con los grupos funcionales que posea en su estructura

el adsorbente elegido, sera el mas adecuado para biosorber al metal estudiado [15].

1.3.2.4.  Area Superficial del biosorbente

El nivel de adsorcién es proporcional de manera directa al area superficial del
adsorbente. Sin embargo, una modificacion en la superficie de la biomasa puede ser

perjudicial o benéfico en cuanto a la eficacia del proceso de adsorcion [16].

1.4. Isotermas de Adsorcion

Isoterma se refiere a una relacion que se cumple a una temperatura constante. El
estudio de la isoterma es fundamental durante el transcurso de la adsorcién, debido a que
puede describir como interactian los metales con el biosorbente y asi establecer el uso
Optimo del biosorbente y el disefio de una posible planta de biorremediacion [11].

El vinculo entre “qe” (capacidad de adsorcion en el equilibrio) y “Ce”
(concentracion en equilibrio del adsorbato presente en la fase liquida) a una temperatura T,

también se denomina como isoterma de adsorcion en T [14]:

qe = K .C, aunatemperatura “T”  ecuacion (3)

Donde:
ge: concentracion de adsorbato adsorbido (mg) por cantidad de sorbente empleado (g)
k: constante de equilibrio

Ce: concentracion en equilibrio del adsorbato en fase liquida (mg)

Respecto a la curva de una isoterma de adsorcion, resulta ser favorable si su forma
es concava hacia arriba y desfavorable si es concava hacia abajo, ver Figura 3. Cualquier
punto de una curva isotérmica indica que tanto adsorbato ha sido adsorbido por unidad de
masa de biosorbente, es decir, indica la capacidad de adsorcion alcanzada a una
concentracion en particular [15].



q Favorable

Lineal

Desfavorable

Ce

Figura 3. Tipos de curvas de las isotermas de adsorcion.

Fuente: Adaptado de Cecen F, Aktas O [15].

Los modelos de isoterma de equilibrio son capaces no solo de representar el proceso
de adsorcidn, sino también de explicar y predecir el comportamiento experimental de la
adsorcion de los adsorbatos. En este proyecto se estudiardn 2 isotermas: Langmuir y

Freundlich.

1.4.1. Isoterma de Langmuir

Se utiliza ampliamente para explicar la afinidad entre la cantidad de adsorbato
adsorbido en la superficie del biosorbente y la cantidad del mismo adsorbato que esta en
equilibrio en la solucién acuosa. La ecuacion (4) de Langmuir correlaciona la capa formada
de moléculas de adsorbato sobre la superficie del sélido con la concentracién de los
adsorbatos que adn estan en la fase liquida a un valor de temperatura invariable [9].

— qe(l + KC' Ce)

C
¢ qmax . KC

ecuacion (4)

Estos parametros pueden determinarse a partir de una forma linealizada tal como

muestra la ecuacion:



Ce_ 1, C

e qméx e qméx

ecuacion (5)

)

Donde:
Ce: concentracion de iones metalicos en equilibrio (mg/L)
ge: concentracion de los iones metalicos adsorbidos por cada unidad de masa biosorbente
en el equilibrio (mg/g)
q max.. constante que describe la maxima sorcién especifica de iones metalicos
correspondiente a la saturacion de los sitios (mg/g)
Kc: constante de Langmuir que describe la relacion entre el adsorbato y adsorbente
(L/mg)

Por otro lado, la isoterma de Langmuir plantea tres premisas, descritas a

continuacion [10]:

a) Las particulas adsorbidas se distribuyen estadisticamente por toda la superficie
resultando inmdviles; por lo tanto, la adsorcién no puede proceder mas alla de una
monocapa.

b) EIl proceso de adsorcion tiene lugar solo en espacios libres de la superficie del
adsorbente; debido a que, un sitio ocupado es considerado como un sitio prohibido.

c) La energia de enlace de cada particula es la misma, por lo tanto, la energia de
adsorcion es estable gracias a que es independiente del sitio y la capa de moléculas
formada. Todos los sitios de adsorcidn posibles son equivalentes, por ende, las

particulas adsorbidas no pueden interactuar unas con otras.

En sintesis, la teoria de la isoterma de Langmuir considera que el proceso de
adsorcion se realiza en una superficie homogénea, es decir, la sorcién esta a nivel de una
monocapa sin interrelacion alguna entre los adsorbatos adsorbidos. Asimismo, indica que
al aumentar la distancia entre el adsorbato y el adsorbente se presenta una disminucion

rapida de las fuerzas atraccion [12].
Por esta razon, para conocer qué clase de forma tiene la isoterma de Langmuir, se

necesita de un parametro llamado factor de separacion o mas conocido como Ry, que esta

definido por la siguiente ecuacion:
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1

R,=——
71+ K, .,

ecuacion (6)

Donde:
Co: concentracion inicial del adsorbato (mg/L)
Kc: constante de Langmuir (L/mg)

Se debe tener en cuenta lo siguiente:

Si,RL=1 La isoterma resulta ser lineal

Si,1>R. >0 Laisoterma resulta ser favorable

Si,RL>1 La isoterma resulta ser desfavorable

Si,RL.=0 La isoterma resulta ser irreversible

1.4.2. Isoterma de Freundlich

En este modelo a diferencia del anterior, la sorcion ocurre en una superficie no
uniforme (heterogénea). Esta clase de isoterma es la mas empleada para explicar el
equilibrio de adsorcién, ya que es capaz de detallar la adsorcion de los adsorbatos en una
amplia variedad de nano-sorbentes. En promedio, una adsorcion favorable tiende a tener

una constante de Freundlich “n” entre 1 y 10.
Un valor mayor de n (o un valor menor de 1/n) implica una interaccion mas fuerte
entre el biosorbente y el ion metalico; mientras que, si n resulta ser 1, la adsorcion seria

lineal y al igual que las energias de adsorcion en todos los centros activos [15].

La isoterma de Freundlich se representa segun lo indica la ecuacion (7):

1
e = Kr.(Ce)n  ecuacion (7)
La ecuacion anterior puede ser linealizada y representada de la siguiente manera:
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1
Log q. = - (Log C.) + Log Ky  ecuacion (8)

Donde:

Ce: cantidad de adsorbato que esta presente en el medio acuoso en equilibrio (mg/L)
ge: concentracion de iones metalicos adsorbidos por cada unidad de masa biosorbente en
el equilibrio (mg/g)

Ks: constante de equilibrio de Freundlich correlacionada a la capacidad de adsorcion
(mg/g).(L/mg)*"

n: constante adimensional de Freundlich que indica la intensidad de la adsorcién

1.5. Pectina como biosorbente

1.5.1. La pectina

Al consumir frutas frescas se generan residuos como las cascaras, que por lo regular
terminan siendo rechazadas y desechadas; pasando por alto que éstas aun pueden contener

distintas macromoléculas interesantes como por ejemplo la pectina [17].

La pectina se encuentra presente en la pared celular vegetal, donde contribuye con
diferentes procesos fisiolégicos como el crecimiento celular de la planta. Es un
heteropolisacarido que consta de unos pocos cientos hasta 1000 unidades de acido D-
galacturonico (CeH1007) aproximadamente y que estan unidos mediante enlaces
glucosidicos a-(1,4) formando una especie de cadena. Cada acido urénico tiene un grupo

carboxilo (-COOH) que a veces se presenta como éster metilico (-COOCHj3) [18].

w” 9P T oH
S o d=o N\ . CoH1007: dcido
I %%( ! H \TH D-galacturénico
, _
e onToy T c=0 H
N /0 c=0
e /%‘—’—%( °
HO oH O ?_ HO_ ', )
° c=0 1 .H
2 H
HO
OH™® : OH oH
Figura 4. A la izquierda, estructura polimérica de la pectina y a la derecha, unidad

polimérica del acido D-galacturénico.

Fuente: Adaptado de Lehninger A, & Thakur B, et al [19,18].
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La funcionalidad mas importante de la pectina radica en la capacidad que tiene de
unirse a cationes divalentes. EI mecanismo de interaccion entre las moléculas de pectina 'y
los metales pesados se basa de acuerdo con el modelo “caja de huevo” (ver Figura 5). La
base de unién de este mecanismo es la formacion del enlace iénico entre los grupos
carboxilos libres no esterificados de la pectina y el metal; asi como, el enlace hidrégeno

que se forma entre el oxigeno (grupo carboxilo) y los &tomos metalicos [20].

N ——
@~ @

COO o HO

Figura 5. Estructura polimérica de la pectina quelando a un ion Ca®* y formando una

especie de caja de huevo.

Fuente: Adaptado de Thakur B, Singh R, Handa A [18].

1.5.2. Afinidad de la pectina por metales pesados

La afinidad de la pectina hacia los metales pesados depende también de la
electronegatividad y el tamafio del cation. En 1999 se notifico que las pectinas de los
citricos, las betarragas y las manzanas presentaban una secuencia de afinidad creciente por

algunos metales, expresado de la siguiente manera [17]:
Cd?* < Zn?* = Ni** < Co®** < Cu?* = Pb?*

En el 2005, el gel de adsorcion preparado, a partir de los residuos citricos, en forma
de Ca(ll)-pectina mediante una modificacion quimica simple reporto el siguiente orden de

selectividad para 6 iones metalicos [21]:



Mn*2 < Zn*2 = Cd*? < Cu*? < Fe*3 < Pb?

En el 2018 un experimento que modifico la cascara de naranja con hidréxido de
sodio y cloruro de calcio para fijar 3 iones metalicos a la superficie del biosorbente mostré

el siguiente orden de selectividad [22]:
Zn2+ < Cu2+ < Pb2+

Es mas, se encontro un estudio que reporté la capacidad de adsorcion para el plomo
(1) por pectinas presentes en frutos como manzana, naranja y nopal, cuyos valores fueron:

147-180 mg/g, 176 mg/g y 26.6 mg/g respectivamente [22].

En resumen, la pectina muestra tener una mayor afinidad por el plomo (1), cobre
(1) y cadmio (11), siendo el plomo (11), el metal pesado més téxico y dafiino porque no esta

asociado a ninguna ruta metabdlica presente en nuestro organismo [23].

La informacion obtenida, también indica que aquellas cascaras que contienen

pectina son de gran interés para ser utilizadas como biosorbentes de metales pesados.

1.6. Tumbo (Passiflora tarminiana Coppens & Barney)

1.6.1. Origen

La curuba, purocksha, poro poro, maracuya banano o tumbo serrano es un fruto que
proviene de los valles andinos sudamericanos (México, Colombia, Venezuela y Per()
encontrandolo de forma silvestre en los andes peruanos (Huancavelica, Junin y Ancash) a
alturas entre los 1000 y 3500 m.s.n.m [24].

1.6.2. Taxonomia
Tabla 3. Clasificacion taxondémica del tumbo.
Super Reino Eukaryota
Reino Viridiplantae
Division Streptophyta
Clase Magnoliopsida

14



Orden Malpighiales

Familia Passifloraceae
Sub Familia Passifloroideae
Género Passiflora L.
Subgénero Passiflora

Superseccion  Tacsonia (Juss.) Feuillet & MacDougal
Seccion Elkea Feuillet & MacDougal

Especie Passiflora tarminiana Coppens & Barney

Fuente: Esta clasificacion se realizo en base a un especialista botanico que previamente

estudio al fruto utilizado en este proyecto (Anexo 1).

1.6.3. Importancia y usos

Se ha encontrado que el tumbo tiene propiedades medicinales contra los malestares
urinarios, dolores estomacales, entre otros. Gracias a las vitaminas que contiene (A, By
C), también se ha reportado su importancia en el funcionamiento de los huesos, el buen
estado de la piel, mucosa y cabello. Debido a los beneficios descritos, el tumbo es usado
generalmente para jugos, mermeladas, tragos (tumbo sour), vinos, helados, gomitas,

cervezas, etc., generandose una gran cantidad de desechos entre cascaras y semillas [25].

1.7. Antecedentes: Biosorbentes y metales pesados

La literatura cuenta con referencias sobre la busqueda continua de nuevos

materiales para proponerlos como biosorbentes en la remocion de metales pesados.
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Tabla 4.

diferentes biomasas y condiciones experimentales.

Estudios relacionados al proceso de biosorcion de metales pesados por

Paradisiaca)

de pH de 7.35 a temperatura ambiente
(T.A) y 12 h de tiempo de contacto se
obtuvo una concentracion final del
zinc (I1) de 0.7790 mg/L.

N.°
Biosorbente | Adsorbatos | % R Condiciones Experimentales Ref
ef.
Concentracion inicial del plomo (I1) y
arsenico (Il) en muestras acuosas:
0.0560 y 0.0980 mg/L.
Particulas de la céascara de naranja: >
) 850 um. A una dosisde 25 gy 1 h de
Céscaras de o _
_ agitacion se obtuvieron del plomo (1)
naranja o ) )
] Plomo (I1) y arsénico (I1) concentraciones finales
(Citrus x
_ ) y 98.00 | de: 0.00090 y 0.0010 mg/L.
sinensis) y . ] ] [26]
] Arsénico % Por otro lado, particulas de cascara de
maracuya ] )
) (1 maracuya > 850 um, a una dosis de 15
(Passiflora o )
] g en 1 h de agitacion redujeron al
edulis) o
plomo (II) y arsénico (II) a
concentraciones de 0.0018 ppm vy
0.0030 ppm.
Los experimentos se realizaron a
temperatura ambiente (T.A).
Concentracion inicial de zinc (I1) en
una muestra de agua superficial
tomada del rio San Lorenzo (Moche):
Céscara de 5.06 mg/L.
platano ) 86.00 | Particulas de cascara de platano <100
Zinc (1) ) ) [27]
(Musa % pum, a una dosis de 10 g en soluciones
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Concentracion inicial de arsénico (I1)
en muestras de agua tomadas del rio
Chili (Arequipa): 0.017 mg/L.

Semillas de Particulas de semillas de tumbo > 500

tumbo Arsenico 35.29 |[pm, a una dosis de 0.15 g en 28]
(Passiflora ()] % soluciones de pH 6.5 a temperatura
tripartita) ambiente (T.A) y 30 min de tiempo de

contacto a 240 RPM, redujo la
concentracion del arsénico (Il) a
0.011 ppm.

1.8. Planteamiento del problema

La Asamblea General de las Naciones Unidas admite el acceso al agua de consumo
limpiay salubre como un recurso humano fundamental. Segun el Programa de las Naciones
Unidas para el Desarrollo (PNUD), alrededor de 1.100 millones de personas en el mundo

escasean de acceso al agua potable [29].

Per( dispone cerca del 1.89 % de agua dulce, por lo que estamos obligados a
preservar su calidad y repartirla por igual entre todos los peruanos. En Lima Metropolitana,
el agua es abastecida a una poblacion mayor a los 10 millones de personas por tres rios

importantes: Lurin (fuente subterranea), Rimac y Chillon (fuentes superficiales) [30].

Sin embargo, un ultimo estudio (2019) demostrd que estos rios poseian una gran
cantidad de metales pesados, coliformes fecales, parésitos y diferentes tipos de
microorganismos que se encargan de alterar el pH, los colores, olores, las temperaturas,
entre otras propiedades fisicoquimicas de dichos cuerpos de agua. Cada agente
contaminante superaba los niveles maximos estipulados en el ECA para agua, afectando
de manera negativa la salud publica debido a que, estas aguas contaminadas son usadas por
los pobladores ya sea para uso y/o consumo directo, fuente de riego vegetal, recreacion,

bebida de los animales, etc. [31].
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Tabla 5. Comparacion de los valores reportados por el ANA para plomo (I1) en los
rios Rimac, Lurin y Chillon con los valores instaurados por el ECA para aguas de la

Categoria 1-Subcategoria A2.

Concentracion Valor establecido por el
Rios de Lima reportada ECA
Pb (I1) Pb (I1)
Rimac [32] 2022 0.056 mg/L
Lurin [33] 2014 0.006 mg/L 0.050 mg/L
Chillén [34] 2021 0.005 mg/L

Asimismo, un informe realizado por el Instituto Nacional de Estadisticas e
Informatica (INEI) en el 2022 reportd que el rio Rimac superé el valor del plomo (1)
establecido por el ECA para aguas de la Categoria 1: Poblacional y Recreacional
(subcategoria A2), ver Tabla 5 [35].

Para tratar dicho problema, Lima cuenta con cuatro Plantas de Tratamiento de Agua
Potable (PTAP): Las Atarjeas N°1 y N°2, que estan localizadas en el distrito del Agustino;
Chillén, en Carabayllo y Huachipa, en Lurigancho-Chosica [36].

Tabla 6. Técnicas empleadas por las 4 Plantas de Tratamiento de Agua Potable

(PTAP), para la purificacion de aguas contaminadas con diferentes especies quimicas.

PTAP en Lima Técnicas Observaciones
v Utiliza como
PTAP Chillon Coagulacion cgagulante sulfato
[37] y Floculacion ferrico,  sales ~ de El usar estas
aluminio y polimero | técnicas permite
cationico. coagular metales
como el hierro,
PTAP Las Atarjeas v Utiliza como aluminio,
N°Ly N°2 Coagulacion coagulante al cloruro| mManganeso,
[38] férrico. arsénico, plomo,
cadmio, entre
otros.

PTAP de Huachipa Coagulacion | Utiliza un polimero
[39] y Floculacion floculante.
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La técnica coagulacién-floculacion es usada por estas cuatro PTAP (Tabla 6) con
la finalidad de potabilizar el agua captada de rios, lagunas, embalses eliminando las

impurezas como los sélidos organicos, arcillas e iones metalicos [40].

En este proyecto de investigacion se ha decidido estudiar al plomo (11) debido a
que, este metal sobrepasa los niveles permitidos en aguas superficiales estipulados por el
ECA. En busqueda de alternativas para tratar este problema, la biosorcién resulta ser una
metodologia para la remediacion de aguas superficiales contaminadas con iones metalicos
pesados. Para emplearla, este estudio usara residuos orgédnicos que funcionen como

biosorbentes.

El tumbo serrano (Passiflora tarminiana Coppens & Barney) es cultivado en las
huertas domésticas de los Andes Peruanos y se tiene conocimiento que, en Huancavelica,
las céscaras de tumbo son consideradas residuos industriales, debido a que se desperdician
sin darles un mejor uso. El Peru produce aproximadamente 12 toneladas de tumbo por
hectarea cada afio (existen alrededor de 250 hectareas). Los cuales pueden ser cultivados

en distintas zonas gracias a su capacidad de adaptacion en diferentes tipos de terrenos [41].

Ademas, se ha reportado que este fruto suele ser utilizado para la produccion de
mermeladas, jugos, energizantes, etc., generando un 41 % de restos entre semillas y
cascaras que son totalmente desaprovechadas [42].

No obstante, hasta la actualidad no se han publicado investigaciones relacionadas a
la cascara del tumbo (Passiflora tarminiana Coppens & Barney) como biosorbente de
metales pesados. Por consiguiente, la importancia de este proyecto radica en adsorber al
plomo (1) presente en un medio acuoso mediante el uso de la cascara del tumbo (Passiflora
tarminiana Coppens & Barney) como biosorbente, al igual que demostrar la eficiencia del

proceso de adsorcion.

Asimismo, se pretende aumentar la lista de materiales biologicos con potencial uso
biorremediador en las aguas del rio Rimac, Chillén y/o Lurin contaminadas con metales

pesados.
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1.9. Pregunta de Investigacion

e El biosorbente céscara de tumbo (Passiflora tarminiana Coppens &
Barney) en el polvo puede ser usado como biorremediador del plomo (I1) para ser
aplicado en el tratamiento de muestras de aguas contaminadas procedentes de los

rios de Lima Metropolitana?

1.10.  Hipdtesis

e Lacascara de tumbo (Passiflora tarminiana Coppens & Barney) funciona
como un potencial biosorbente en la remocion de plomo (1) en soluciones acuosas
que se encuentran por encima de los niveles permitidos por ECA, bajo algunos

parametros como el pH y la masa de biosorbente en condiciones dptimas.

1.11.  Objetivos

1.11.1. Obijetivo General

e Estimar la maxima capacidad de adsorcién usando la cascara de tumbo
(Passiflora tarminiana Coppens & Barney) en polvo para la remocion de plomo

(11) en soluciones acuosas.

1.11.2. Objetivos Especificos

e Identificar los grupos funcionales de la céscara de tumbo (Passiflora
tarminiana Coppens & Barney) utilizando la técnica espectroscépica FT-IR, para
elucidar las posibles interacciones que participan en el fenémeno de adsorcion.

e  Determinar el pH optimo del proceso de biosorcion para alcanzar el maximo
porcentaje de remocion del plomo (I1) en soluciones acuosas.

e Determinar la masa optima de la cascara de tumbo (Passiflora tarminiana
Coppens & Barney) en polvo para alcanzar la maxima remocién del plomo (11) en

soluciones acuosas.
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e Determinar el tiempo Optimo del proceso de biosorcion para alcanzar la
méaxima remocion del plomo (1) en soluciones acuosas.
e Emplear los modelos de adsorcion de Langmuir y Freundlich para tratar de

explicar el proceso de adsorcion.

2. MATERIALES Y METODOS

2.1. Materiales, Equipos y Reactivos
2.1.1. Materiales de Estudio

2.1.1.1. Biosorbente

Se us6 como biosorbente a la cascara de tumbo (Passiflora tarminiana Coppens &

Barney) en polvo.
2.1.1.2. Adsorbato

Se utilizé como adsorbato al ion Pb?*.

2.1.2. Materiales de Laboratorio Quimico

e Fiolas de 25 mL, 100 mL, 500 mL, 1000 mL Clase A

e Matraces erlenmeyer de 150 mL y 250 mL

e Pipetas volumétricas de 10 mL Clase AS

e Pipetas graduadas de 1 mL, 2 mL, 5 mL, 10 mL y 20 mL Clase A/AS
e Vasos precipitados de 100 mL, 250 mL, 400 mL y 1000 mL
e Probetas de 10 mL, 50 mL y 100 mL

e Bureta de 50 mL

e Baguetas de vidrio

e Espatulas

e Pastillas de agitacién

e Embudos de vidrio de vastago corto

e Tiras de pH indicador

e Picnometro de 9.743 mL
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e Papel filtro Whatman N. ° 41

e Tubos de ensayo

e Placas Petri de vidrio

e Crisoles de porcelana

e Desecador de vidrio

e Propipeta

e Cuchillo

e Soportes universales, anillos, nueces y pinzas
e Papel Parafilm

e Tamiz de malla N.° 60

e 30 frascos PVC con tapa

2.1.3. Equipos

e Equipo de Absorcion Atdmica (PinAAcle 900F - Perkin Elmer)

e Equipo Infrarrojo por Transformada de Fourier (Thermo Scientific Nicolet
iS10)

e Balanza de precision de capacidad de 220 g y resolucién de 0.1 mg (marca
METTLER TOLEDO)

e Agitadores Magnéticos (marca DLAB)

e pH metro (marca METTLER TOLEDO)

e Licuadora (marca Oster)

e Estufa de secado

e Centrifugadora

e Crondmetro

2.1.4. Reactivos y Soluciones

e Acetato de plomo trihidratado p.a ((CH3COQ).Pb.3H20)
e Hidrdxido de sodio en grageas p.a (NaOH)

e Solucién de &cido clorhidrico al 36 % (HCI)
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e Solucién de acido nitrico (HNO3)

e Solucién de acido acético glacial (CHsCOOH)
e Cloruro de sodio en solido p.a (NaCl)

e Solucion indicadora de fenolftaleina

e Agua destilada

2.1.5. Instalaciones

e Los analisis fisicoquimicos del biosorbente fueron realizados en el
“Laboratorio Quimica de Coordinacion y Biomateriales”, ubicado en el LID
304 (Laboratorios de Investigacion y Desarrollo) de la UPCH.

e Las pruebas de adsorcion fueron realizadas en el laboratorio de quimica del
departamento de ciencias exactas perteneciente a la Facultad de Ciencias y
Filosofia UPCH.

2.2. Método Experimental

2.2.1. Acondicionamiento del biosorbente

Se compraron 4 kg de tumbo (Passiflora tarminiana Coppens & Barney). Los frutos
escogidos se encontraban en Optimas condiciones. Posteriormente, estos fueron lavados
con agua destilada para eliminar polvo y posibles impurezas superficiales que podrian
contener. Posteriormente, se procedid a pelar las frutas manualmente, donde las cascaras
se lavaron nuevamente con agua destilada. Estas fueron dejadas alrededor de 6 h a la
intemperie para después trocearlas.

Las cascaras trozadas se dejaron secar primero a temperatura ambiente durante 1
dia. Tras ello, fueron colocadas en la estufa entre 50 °C y 60 °C durante 48 h. Al cabo de
ese tiempo, se retird la muestra y enseguida las cascaras secas pasaron a ser trituradas

utilizando una licuadora.

La muestra triturada recolectada fue llevada a un tamafio de particula < 250 pm
usando un tamiz de malla N.° 60 con la finalidad de obtener un polvo fino que luego fue

almacenado en un vaso precipitado debidamente rotulado y colocado en el desecador.
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Frutos en buen
estado

Cascaras lavadas con
agua destilada.

Céascaras secadas a T.A
durante 1 dia.

Céascaras secas

Cascaras trituradas

Figura 6.

Barney) en polvo.

Fuente: Elaboracion propia.

Cascaras en trozos
secadas en la estufa
entre los 502C y 60°C
durante 2 dias.

Cascaras troceadas

4

Tamizado con un tamiz
de N.2 de malla 60.

Muestra con particulas
de tamafio <250 um.
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2.2.2. Caracterizacion fisicogquimica del biosorbente

Cada analisis fue realizado por triplicado con el objetivo de obtener datos de mayor
confiabilidad.

2.2.2.1. Determinacion de la humedad

2.2.2.1.1. En lacéscara de tumbo fresco

En este pardmetro la metodologia se llevo a cabo modificando algunos parametros
de la AOAC 930.15-2005:

Se colocaron 3 placas Petri en una estufa durante 2 h a 110 °C. Después se enfriaron
en un desecador durante 1 h aprox. y se pesaron. Luego se pesaron 10 g de muestra de
biosorbente en cada placa Petri. Posteriormente, las placas con la muestra fueron colocadas
en una estufa a 50 °C durante 48 h. Al cabo de ese tiempo se retiraron y colocaron en un
desecador durante 1 h con 30 min a temperatura ambiente. Finalmente, se pesaron las
placas Petri que contenian las muestras secas. Para obtener un peso constante, se colocaron

nuevamente en el horno de secado por intervalos de media hora.

Formula:

p,— P
%H=(1M—2)x100

Donde:
M: masa inicial del biosorbente (g)
P1: peso inicial del biosorbente + peso de la placa Petri ()

P.: peso final del biosorbente seco + peso de la placa Petri (g)

2.2.2.1.2. Enla céscara de tumbo en polvo

En este item la metodologia se realizd modificando algunos pardmetros de la NTP
205.037-2016:

Se colocaron 3 crisoles vacios con tapa en la estufa durante 2 h a 110°C. Luego se
retiraron y se dejaron secar en el desecador por 1 h con 30 min. Al cabo de ese tiempo, se
pesaron en la balanza analitica. Después se agregaron 5 g de biosorbente en polvo (se anoto

el peso total) en cada crisol, tapandolos y colocandolos en la estufa a 120 °C + 3 °C.
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Cuando las muestras alcanzaron dicha temperatura en la estufa, se dejo por 1 h mas.
Luego se retiraron los crisoles y se dejaron en el desecador durante 1 h con 30 min.

Finalmente, al cabo de ese tiempo se peso la muestra.

Formula:

P, — P
%H = (1M—2)xlOO

Donde:
M: masa inicial del biosorbente (g)
P1: peso inicial del biosorbente + peso del crisol (g)

P.: peso final del biosorbente seco + peso del crisol (g)

2.2.2.2.  Determinacion del pH
Este parametro se realiz6 empleando la metodologia AOAC 981.12-2005:

Primero pesaron 2 g de biosorbente y se diluyeron en 200 mL de agua destilada en
un vaso precipitado de 250 mL. Luego la solucion se agité durante 30 min por medio de
un agitador magnético y después de ese tiempo se dejé reposar 30 min adicionales.
Finalmente, se introdujo en la solucion el electrodo de pH para obtener el valor de pH de

la solucion.

2.2.2.3.  Determinacion de la acidez titulable
Este parametro se realiz6 empleando la metodologia AOAC 942.15-2006:

Se disolvieron 0.2 g de biosorbente en 100 mL de agua destilada en un matraz
erlenmeyer de 200 mL. Luego se agitd la suspension durante 2 h en un agitador
magnético. Después se filtro la solucidn con un papel Whatman N.° 41. Posteriormente, se
tomo una alicuota de 50 mL del liquido filtrado que fue colocado en un vaso precipitado
de 150 mL. Se agregaron 10 gotas del indicador fenolftaleina y se procedio a titular con
una solucion de NaOH 0.1 N hasta notar un viraje de color (el color grosella debe persistir
por lo menos 30 seq).

Finalmente, se anotd el gasto de la soluciéon NaOH 0.1 N.
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Formula:

v .N.Vb.Me
%A= o 9 4100

Donde:

V: volumen gastado de la solucion NaOH 0.1 N durante la valoracion (mL)
N: normalidad de la solucion NaOH
Vb: volumen gastado de la solucion NaOH en el blanco (mL)
Meq: constante de miliequivalentes del acido citrico
M: masa de biosorbente ()

2.2.2.4. Determinacion de la densidad

2.2.2.4.1. Determinacion de la densidad aparente

Este parametro se realiz6 por medio del método que utiliz6 Tamay A [43]:

Primero se tomo el peso de la probeta vacia en la balanza analitica. Después, esta
se llend con el biosorbente distribuido homogéneamente por todo el material y se procedid

a pesar. Por altimo, se anot6 el volumen alcanzado por la muestra en la probeta usada.

Formula:

(Py — Py)
54 (%) =

Donde:

P1: peso de la probeta + muestra (g)
P2: peso de la probeta vacia (g)
V: volumen de la probeta que ocupa la masa (mL)

2.2.2.4.2. Determinacion de la densidad real
Este pardmetro se realiz6 empleando la metodologia que us6 Tamay A [43]:

Primero se tomo el peso del picnémetro vacio en la balanza analitica. Después, se
Ilené con agua destilada hasta el ras y se procedié a pesar. Luego, se pesaron 0.5 g de
biosorbente en la balanza analitica.
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A continuacién, se agregaron los 0.5 g de biosorbente al picnémetro (este debe
contener una pequefia cantidad de agua). Seguidamente, se enras6 con agua destilada, de
modo que al colocarle la tapa el agua reboso y el capilar quedé completamente lleno. Luego
se sect el exterior del picnGmetro con un pafio. Finalmente se pesé el picndmetro lleno en

la balanza analitica y se anotaron los resultados.

Formula:

g): (M; — My)

SR (ﬂ -

Donde:
Ma: masa del picnémetro vacio (g)
Mz: masa del picnometro con el biosorbente (g)

V: volumen del picnémetro (mL)

2.2.2.5. Determinacion de la porosidad
Este parametro se realiz6 por medio del método que utiliz6 Tamay A [43]:

Para calcular la porosidad se tomaron en cuenta los datos de las dos densidades:

real y aparente, que fueron reemplazados en la siguiente ecuacion:

B SR — 64
€T T %R
Donde:

6 R: Densidad Real

& A: Densidad Aparente

2.2.2.6. Determinacion de la capacidad de intercambio cationico
Este parametro se realizd por medio del método que utilizé Tamay A [43]:

Se pesaron 0.2 g de biosorbente y se sumergieron en 80 mL de una solucion de HCI
2 N durante 24 h. Al cabo de ese tiempo, la solucion se centrifugo a 2000 rpm a lo largo de
5 min. Luego se filtrd y el liquido filtrado se enjuagé con 100 mL de una solucion saturada
de NaCl. Después, a 20 mL de muestra tomada se le agregaron 10 gotas del indicador

fenolftaleina.
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Finalmente, se valoré con una solucion de NaOH 1 N hasta notar un color

ligeramente morado en la solucién.

Formula:

Meq.) _ (Vol.m —Vol.b)x N

I =
CC(lOOg P

Donde:
Vol. m : volumen gastado de la solucion NaOH 1N en la valoracion (mL)
Vol. b : volumen gastado de la solucion NaOH 1N en el blanco (mL)
N: normalidad de la solucion de NaOH

P: peso del biosorbente (g)

2.2.3. Caracterizacion Instrumental del biosorbente

2231 FT-IR

La Espectrometria Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR) permite
reconocer a los diferentes grupos funcionales del biosorbente utilizado que participaran en

el proceso de adsorcion [27].

Para ello, se trabajé con un equipo Thermo Scientific Nicolet iS10. Entonces, se
tomaron 0.1 g de muestra que luego, con la ayuda de una prensa se formo una pastilla que

posteriormente fue analizada a un barrido espectral entre 500 y 4000 cm™.

2.2.4. Cuantificacion del adsorbato

2.2.4.1. Espectroscopia por Absorcién Atomica (EAA)

En este método, los atomos de la muestra a analizar absorben la luz irradiada que
incide sobre ellos con una longitud de onda conocida, por medio de una lampara. Este acto

es proporcional con la concentracion del ion metalico que se esta analizando [28].

La muestra fue atomizada gracias a una flama, por esta razon se usé un Equipo de
Absorcién Atdémica por Flama para calcular la concentracion de plomo (11) al finalizar el

proceso de biosorcion.
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2.2.4.2. Condiciones instrumentales

Para construir la curva de calibracion y analizar el plomo (1) por Absorcion

Atdémica se plantearon las siguientes condiciones instrumentales:

e Lampara Catodo Hueco de Pb
e Longitud de Onda 283.31 nm

e Corriente de Lampara 10 mA

e Oxidante Aire

e Combustible Acetileno

o Slit 0.7 nm

e Limite de deteccion 0.02 mg/L

e Limite de cuantificacion 0.18 mg/L

e Sensibilidad 8 mg/L

2.2.4.3. Curvade calibracion

Tabla 7. Curva de calibracién para el plomo (11).
Concentracién (ppm) Absorbancia (U.A)
0 0.0000
5 0.0997
10 0.1009
20 0.3555

Fuente. Elaboracion propia.

2.2.5. Ensayos de adsorcion para el plomo (I1)

Todas las pruebas fueron realizadas a temperatura ambiente entre los 25y 27 °C.
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2.2.5.1. Delimitacion del pH 6ptimo

Para establecer el pH 6ptimo de la biosorcion primero se pesaron 0.2 g de céscara
de tumbo en polvo y se disolvieron en 100 mL de una solucion buffer de &cido acético-
acetato de sodio (CH3COOH / CH:COONa 0.01 M). Las soluciones buffer con las que se

trabajo fueron soluciones con valores de pH de 2.5, 3, 4,4.5,5y 6.

En total se obtuvieron 6 soluciones, a las cuales cuando fueron colocadas en
agitacion, se les agregé 1 mL de la disolucion de 1000 ppm de plomo (Il) previamente
preparada. Es decir, cada solucion contenia 10 ppm de Pb?*. Al cabo de 24 h de agitacion,
las soluciones fueron filtradas y los liquidos filtrados fueron analizados por Absorcion
Atomica.

2.2.5.2.  Delimitacion del tiempo de contacto 6ptimo

Para ello, se distribuyeron 500 mL de buffer a pH 4 (CH3COOH / CHzCOONa 0.01
M) en 5 matraces erlenmeyer de manera proporcional. Después, se agregaron 0.2 g de

cascara de tumbo en polvo y se agitaron las mezclas.

Posteriormente, se procedi6 a afiadir 1 mL de la solucion de 1000 ppm de plomo
(1. Luego, cada matraz fue colocado en agitacion durante 20 min, 1 h, 3 h, 12 hy 24 h.
Terminado los tiempos, se filtraron las soluciones y los liquidos filtrados fueron analizados

por Absorcion Atdmica para obtener los datos de las concentraciones en el equilibrio.
2.2.5.3. Delimitacion del peso 6ptimo

Se colocaron en 4 matraces erlenmeyer 100 mL de buffer a pH 4 (CH3COOH /
CH3COONa 0.01 M) y se agregaron 0.2 g de céscara de tumbo en polvo a cada matraz, se
agitaron las soluciones y se procedié a agregar 1 mL, 5 mL, 10 mL y 20 mL de la solucion
de 1000 ppm de plomo (I1). Es decir, las soluciones preparadas fueron de 10 ppm, 50 ppm,
100 ppm y 200 ppm respectivamente.

Al cabo de 24 h de agitacion con una velocidad de agitacion constante, las
soluciones fueron filtradas. Los liquidos filtrados entonces se analizaron por Absorcion
Atomica para hallar la concentracion de plomo (1) en cada muestra. Cabe destacar que,

este procedimiento también se realiz6 para 0.5 g y 0.1 g de masa de biosorbente.
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2.2.5.4. Delimitacion del efecto de concentracién

Para obtener cada isoterma de adsorcion primero se establecié la capacidad de
adsorcion a distintas concentraciones de plomo (I1). Para ello, del experimento anterior se

concluyd que la masa 6ptima de biosorbente fue de 0.2 g.

Por esta razon, se colocaron en 4 matraces erlenmeyer 100 mL de buffer a pH 4
(CH3COOH / CH3COONa 0.01M), se agreg6 0.2 g de céscara de tumbo en polvoy 1 mL,
5mL, 10 mL y 20 mL de la solucién de 1000 ppm de plomo (1) a cada matraz agitandolos
suavemente. Es decir, las soluciones preparadas fueron de 10 ppm, 50 ppm, 100 ppmy 200

ppm respectivamente.

Al cabo de 24 h de agitacion con una velocidad de agitacion constante, las
soluciones fueron filtradas. Los liquidos filtrados entonces se analizaron por Absorcion
Atomica para determinar la concentracion de plomo (Il) en cada muestra. Con esta
informacion se construyeron isotermas de adsorcion y mediante formulas se realizaron los
calculos de la capacidad de adsorcion en el equilibrio. Finalmente, estos datos fueron

reemplazados en las férmulas para modelar las isotermas de Langmuir y Freundlich.

NOTA: Se realizaron blancos para medir el impacto del pH y pruebas de
repetibilidad para el mismo parametro con el buffer (CH;COOH / CH3COONa 0.01 M)
manteniendo iguales los valores de pH trabajados, la misma concentracion de plomo (I1)
de 10 ppm, masa de biosorbente de 0.2 g y 3 h de tiempo de agitacion a T.A.

2.2.6. Tratamiento de los datos obtenidos

Todos los valores conseguidos a lo largo de los experimentos de adsorcion fueron
evaluados mediante el uso del programa ofimatico Excel, con la finalidad de construir

gréficas, interpretarlas y por ultimo discutirlas.
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3. RESULTADOS

3.1 Anélisis de la cascara de tumbo en polvo

3.1.1. Anaélisis Fisicoquimicos

En este proyecto no se realizd la prueba de tamizaje debido a que diversos autores
citan que el tamafio de particula 6ptimo de un biosorbente organico se encuentra entre los

212 pm'y 250 pm.

Por esta razon, se trabajo con una masa de particulas < 250 pum utilizando un tamiz

de malla N.° 60, ver Figura 7.

Figura 7. Al centro, masa de biosorbente acumulada y a la derecha, masa de tamafio

de particulas menores a 250 um con la que se trabajo en los andlisis posteriores.

Fuente: Autoria propia.

Los resultados de los andlisis fisicoquimicos realizados al biosorbente se pueden

visualizar en la Tabla 8.
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Tabla 8. Parametros fisicoquimicos de la cascara de tumbo (Passiflora tarminiana
Coppens & Barney).

Parédmetros Cantidades
Humedad de la cascara en polvo 5.99 %
Humedad de la cascara fresca 79.69 %
pH 4.75
Densidad Real 0.9308 g/mL
Densidad Aparente 0.4458 g/mL
Porosidad 52.11 %
Intercambio catidnico 199.70
Acidez Titulable 0.24 %

Fuente: Elaboracion propia.

3.1.2. Andlisis Instrumental

El analisis por Infrarrojo arrojo el siguiente grafico:
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| -coon \ Céascara de tumbo |
90 T T T . . . v
36I00 32I00 28I00 24I00 20I00 16I00 12I00 8(I)0
Numero de onda (cm™)
Figura 8. Espectro Infrarrojo obtenido de la cascara de tumbo (Passiflora tarminiana

Coppens & Barney) antes de iniciar el proceso de biosorcion.

Fuente: Autoria propia.
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La finalidad de este andlisis fue identificar a los grupos funcionales organicos del
biosorbente que participaron en el proceso de adsorcion (Anexo 3); asi como reconocer los

grupos funcionales presentes en la matriz de la cascara de tumbo.

3.2. Ensayos de adsorcion para el plomo (1)
3.2.1. Delimitacién del pH éptimo

Tal como se aprecia en la Figura 9, se deduce que la biosorcion alcanza un
porcentaje de remocion alto del 93.43 % a un pH 6ptimo de 4, es decir que a ese valor se
ha removido la mayor cantidad de iones Pb?".

Algo similar se deduce de la Figura 10, a pH 4 se alcanza gran capacidad de
adsorcion del plomo (I1) usando la cascara de tumbo (Passiflora tarminiana Coppens &

Barney) en polvo, cuyo valor es de 4.672 mg/g.

% Remocion del plomo (ll) vs pH

100 93.43 92,07

91.15
- 84.88 T - &
- 80 T
- 71.99
o
o
el
g 59.10
€ 60
2
X
40
2 2.5 3 3.5 4 4.5 5 5.5 6
pH
Figura 9. Valores de pH trabajados en la biosorcidn del plomo (11) vs el porcentaje de

remocién alcanzado en soluciones de 10 ppm del metal estudiado, a una masa de 0.2 g de
cascara de tumbo (Passiflora tarminiana Coppens & Barney) en polvo y 24 h de agitacion
aT.A.

Fuente: Autoria propia.
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q max (mg/g)

2.5

Figura 10.

q max (mg/g) vs pH

4.672 4.603
4.244 . -
3.599
25 3 35 4 45
pH

4.558

2.955

Valores de pH trabajados en la biosorcién del plomo (I1) en soluciones de

10 ppm del metal estudiado, una masa de 0.2 g de cascara de tumbo (Passiflora tarminiana

Coppens & Barney) en polvo vs la capacidad méxima de adsorcién alcanzada durante 24

h de agitacion a T.A.

Fuente: Autoria propia.
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% Remocion del polomo (11)
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Figura 11.

Delimitacion del tiempo 6ptimo

Cinética de biosorcion para el plomo (ll)

90.53

93.99 93.96 94.43
’
3 6 9 12 15 18 21 24

Tiempo (horas)

Valores de los tiempos de contacto en la biosorcion del plomo (11) en

soluciones de pH 4 con concentraciones de 10 ppm del metal estudiado y 0.2 g de cascara

de tumbo (Passiflora tarminiana Coppens & Barney) en polvo vs los porcentajes de

remocion alcanzados a T.A.

Fuente: Autoria propia.
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Cinética de biosorcion del plomo (lI)

4.8
4.699 4.698 4.720
4.7 ) ————————l
w
% 4.6
E
2 4.530
c 4.5
O
4.4 4.370
43
0 3 6 9 12 15 18 21 24

Tiempo (horas)

Figura 12.  Valores de los tiempos de contacto en la biosorcién de plomo (II) en un
medio acuoso de pH 4 con concentraciones de 10 ppm del metal estudiado y 0.2 g de
cascara de tumbo (Passiflora tarminiana Coppens & Barney) en polvo vs las capacidades

méaximas de adsorcion a T.A.

Fuente: Autoria propia.

De la Figura 11, se deduce que durante las 3 primeras horas de agitacion se ha
alcanzado un alto porcentaje de remocidén del 93.99 %. Es decir, se visualiz6 que la tasa de
eliminacién del plomo (I1) aument6 entre los primeros 20 y 180 min. Por encima de estos
valores, los porcentajes de remocidn se mantienen casi constantes. Algo parecido ocurre
con la méxima capacidad de adsorcion alcanzada en las 3 primeras horas de tiempo de

contacto (gmax = 4.70 mg/g), ver Figura 12.
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3.2.3. Delimitacion del peso 6ptimo

Capacidad maxima de adsorcion (mg/g) vs Masa de
biosorbente (g)
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Figura 13.  Isotermade adsorcion del plomo (11) a diferentes masas de cascara de tumbo
(Passiflora tarminiana Coppens & Barney) en polvo y diferentes concentraciones de
adsorbatoapH 4y T.A.

Fuente: Autoria propia.
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Figura 14.  Porcentajes de remocion alcanzados a diferentes masas de cascara de tumbo
(Passiflora tarminiana Coppens & Barney) en polvo, diferentes concentraciones de plomo

(11 en soluciones a pH 4 y 3 h de agitacién a T.A.

Fuente: Autoria propia.



La Figura 13, muestra la capacidad maxima de adsorcion que alcanza la cascara de
tumbo (Passiflora tarminiana Coppens & Barney) en polvo a diferentes masas y
concentraciones de plomo (Il). Se puede observar que al incrementarse la masa de
biosorbente, la capacidad de adsorcion disminuye. Asimismo, se visualiza que a una masa
fija de biosorbente, la capacidad de adsorcion se incrementa cuando la concentracion de
los iones Pb?* en solucion también se incrementa. Por otro lado, segun la Figura 14, la
méaxima remocion del plomo (I1) alcanzada es del 94.36 % usando una masa de biosorbente
de 0.2 g y una concentracion inicial de plomo (Il) en solucién de 5 ppm. Mientras que el
minimo porcentaje de remocion corresponde a 39.75 % a una masa de 0.1 g de biosorbente
y una concentracion inicial de plomo (I1) en solucion de 100 ppm.

3.2.4. Delimitacion del efecto de concentracion

q max. (mg/g) vs Ce (mg/L)
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Figura 15.  Isoterma de adsorcion para el plomo (I1).

Fuente: Autoria propia.

Para esta isoterma se usO como condiciones pH Optimo, masa Optima de
biosorbente, tiempo 6ptimo de contacto vs la concentracion final del plomo (Il) en

solucioén.

3.3. Estudio del proceso de biosorcion mediante el uso de dos modelos de

isotermas: Langmuir y Freundlich.
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e |soterma de Langmuir

Tabla 9. Resultados de la biosorcion de plomo (Il) al aplicar la isoterma de
Langmuir.
Ci (mg/L) Cf (mg/L) ge (Mg/g) RL
1 0.08 0.4505 0.9166
2 0.13 0.9150 0.8460
5 0.28 2.2803 0.6873
10 0.66 4.5266 0.5236
20 2.06 8.9047 0.3546
50 13.25 18.2745 0.1802
100 45.27 26.7130 0.0990
200 106.24 45.4944 0.0521

Fuente: Autoria propia.

De estos datos, se obtuvo la siguiente gréfica:

Ce/qge vs Ce

N~
"

N

y =0.0218x + 0.2396
R?=0.9315

Ce/qe (g/L)

[ERN

©
"

0 20 40 60 80 100 120
Ce (mg/L)

Figura 16.  Linealizacion del modelo de Langmuir en la adsorcion del plomo (Il) a

partir de la isoterma obtenida en la Figura 15.

Fuente: Autoria propia.
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La ecuacidn de la recta se reemplazd en la ecuacion (5) obteniendo:

Biosorbente g méx. Kec R?
Céscara de tumbo en polvo 45.8716 mg/g 0.0910 0.9315

e Isoterma de Freundlich

Tabla 10. Resultados de la biosorcion del plomo (1) al aplicar la isoterma de
Freundlich.
Ci (mg/L) Cf (mg/L) ge (mg/g)
1 0.08 0.4505
2 0.13 0.9150
5 0.28 2.2803
10 0.66 4.5266
20 2.06 8.9047
50 13.25 18.2745
100 45.27 26.7130
200 106.24 45.4944

Fuente: Autoria propia.

De estos datos se obtuvo la siguiente grafica:
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Log ge vs Log Ce
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Figura 17.  Linealizacion del modelo de Freundlich en la adsorcion del plomo (11) a

partir de la isoterma obtenida en la Figura 15.

Fuente: Autoria propia.

La ecuacion de la recta se reemplazo en la ecuacién (8) obteniendo:

Biosorbente Kt n 1/n

Céscara de tumbo en polvo 3.6584 (mg/g).(L/mg)*" 1.7027 0.5873

4. DISCUSION
e Andlisis fisicoquimicos

Un trabajo realizado en el 2021 y 2019 reportaron que la pulpa y semillas del tumbo
fresco contenian 82.41 % y 82.41 % de humedad respectivamente. En este proyecto la
humedad de la céscara de tumbo es de 79.69 %, indicando que la parte comestible del fruto
es la que mas moléculas de agua contiene [44,45].

La humedad es un parametro importante porque de tener un valor alto, la biomasa
utilizada, no seria catalogada como un buen biosorbente porque el agua incita la
proliferacion de ciertos microrganismos, por lo que su descomposicion seria rapida
generando que su capacidad de biosorcién se vea afectada. En base a ello, la cascara de
tumbo tiene una mayor ventaja sobre las semillas y la pulpa para ser elegido como

biosorbente en un proceso de biosorcion.
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La porosidad indica la cantidad de volumen que puede estar vacia u ocupada por el
aire. Se ha encontrado una relacion entre la humedad y la porosidad; es decir, si la
porosidad aumenta la humedad disminuye [46]. Esto ocurre porque los poros que contienen
moléculas de agua quedan vacios gracias a que el agua ha logrado evaporarse facilmente.
Por ende, si hay una mayor cantidad de espacios vacios, gran cantidad de agua se ha perdido
y la humedad conceptualmente expresa la cantidad de agua que posee un material sélido.

Tambien se debe mencionar que a menor porosidad la densidad es mayor; ya que
una menor cantidad de poros vacios permite que las particulas de biosorbente queden en
mayor cantidad al momento de ser colocadas en la probeta o el picnémetro. La densidad
aparente se calcula en base al volumen de la biomasa incluyendo los poros que pueda

contener.

La densidad aparente del biosorbente propuesto fue de 0.4458 g/mL. Es importante
considerar este parametro porgue permite conocer la magnitud del empaquetamiento de las
particulas de biosorbente al interior de un material. Ademas, si se desea llevar la técnica a
escala industrial (tal como lo es un proceso continuo), un valor alto de la densidad aparente
permite una alta cantidad de biosorbente empaquetada en columna y mientras mas alto sea

el lecho, garantiza un proceso de adsorcion éptimo [15].

El pH mide la cantidad de iones hidrogeno que estan libres en un medio acuoso
diluido. Es un parametro muy importante en la biosorcion que por lo general a valores bajos
favorece el proceso. Segun los resultados, la cascara de tumbo tiene un pH de 4.75, mientras

gue anteriormente se reportd para el extracto de tumbo un pH de 3.43 [44].

Respecto a la acidez titulable, esta resulté para la cascara de tumbo 0.24 %
expresado en funcién al acido citrico. Si comparamos este valor con los obtenidos en
trabajos del 2021 (7.64 %) para la pulpa del tumbo y 2019 (3.42 %) para las semillas, se
nota una gran diferencia [44,45]. Esto indicaria que en la cascara de tumbo hay una menor
presencia de acidos organicos libres, ya que, la acidez titulable es la cantidad de iones

hidrogeno totales que pueden ser liberados en la solucion.

Finalmente, la capacidad de intercambio cationico (C.I.C) mide la cantidad en que

los cationes pueden ser retenidos por un material adsorbente.
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La C.1.C de la cascara de tumbo es de 199.70 Meq/100 g de biosorbente, que al ser
comparado con los valores de la Tabla 11 se encuentra casi cerca al rango descrito para la
zeolita, el cual es un material muy utilizado en filtraciones caseras de agua potable porque

se encarga de atrapar a los iones calcio y magnesio [12,47].

Tabla 11. Capacidades de Intercambio Cationico (C.I.C) de materiales

convencionales usados para la adsorcion de metales pesados.

Materiales Convencionales C.1.C (Meq/100 g)
Arena 5al0
Zeolita 191 a 194
Bentonita 89
Oxidos e hidroxidos de Al y Fe 4
Turba carbonizada 25
Materia Orgéanica 100 a 400
Caolinita (Arcilla) 14,8
Cenizas de turba molida 200

Fuente: Adaptado de Castillo E, Mondelo F, Ali L, et al. (47),(48).

e Andlisis Instrumentales

Del espectro IR (ver Figura 8), el pico méas representativo es el de 3312.44 cm™,
indicando la existencia de grupos funcionales OH que podrian indicar la presencia de
grupos R-OH 0 R-COOH, ya que una banda ancha esta formada entre los 3200.00 cm™ y
3400.00 cm™™. También, el pico en 1727.93 cm™ afirma que hay grupos carbonilo C=0.
Asimismo, el pico en 2916.63 cm™ es propio de los enlaces C-H de los grupos metilo,

donde los carbonos son sp® (-CHs).

Esta descripcion se asemeja a un reporte en el que se caracterizo a la pectina de la
mandarina. Se demostré que el pico en 1744.69 cm™era propio de la vibracion del enlace
carbonilo (C=0) del polisacarido, concretamente de la pectina, ver Figura 18. Mientras
que los picos en 2926.14 cm™ y 2859.59 cm™ correspondian al estiramiento C-H de los
grupos CH-R, CH2-R y CH3-R presentes en los anillos de los azlcares, ver Figura 4 [49].
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Figura 18.  Espectro infrarrojo de la pectina de la cascara de mandarina.

Fuente: Adaptado de Firdaus M, et al [49].

Asimismo, otra investigacion revelo que, al estudiar el espectro de la pectina
extraida del limén, la banda de absorcion en 1745 cm™ corresponde al enlace C=0 del
grupo carbonilo del éster metilico (COOCHS3) y del &cido carboxilico no esterificado
(COOH) que son grupos presentes en la pectina, ver Figura 4. Mientras que la banda en
1610 cm™ corresponde a la vibracion del estiramiento del grupo carbonilo del ion
carboxilato (COQO"), ver Figura 19 [50]. Por ende, se confirmaria la presencia de la pectina

en la cascara de tumbo seca.
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Figura 19.  Espectro infrarrojo de la pectina extraida de la cascara del limon.

Fuente: Adaptado de Demir D, et al [50].
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Por otro lado, al observar la Figura 8, los picos en 1605.61 cm™, 1370.30 cm™ y
1018.16 cm™ corresponden al estiramiento del enlace C=C de un alqueno, a la vibracion
del enlace C-O de un grupo éster y a un enlace del tipo éter (-C-O-C-) respectivamente.
Estos datos obtenidos se asemejan al espectro IR, ver Figura 20, reportado en una

investigacion en la que se estudié la cascara seca de la naranja como biosorbente.
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Figura 20.  Espectro infrarrojo de la pectina de la cascara de naranja seca.

Fuente: Adaptado de Zapata B, et al [51].

Basicamente, se observo que la banda mas intensa se debe a una gran cantidad de
grupos O-H propios de los carbohidratos y la lignina. Asimismo, el pico en 1045 cm™ se
atribuia a los enlaces C-O-H o C-O-R (propios de alcoholes o ésteres) mientras que el pico
en 2925 cm?, a la vibracion de estiramiento C-H propias de las cadenas alifaticas (-CHz y
—CH3) que forman parte de la estructura basica los materiales lignoceluldsicos
mencionados. Finalmente, el pico alrededor de 1617 cm™ se le atribuyd a los compuestos
alifaticos y/o aromaticos insaturados. El espectro presentaba bandas caracteristicas de la

celulosa y lignina [51].

Por esta razon, también se estaria confirmando, adicionalmente, la presencia de
estos dos carbohidratos en la cascara de tumbo seca. No obstante, se debe considerar que

no son los unicos poliméricos, pero si los mas resaltantes.
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La literatura indica que el ion Pb?* forma enlaces de coordinacién con aquellos
grupos funcionales que contengan atomos de oxigeno, nitrégeno y azufre. Segin el Anexo
3 se visualiza una gran cantidad de grupos hidroxilos que actian como ligandos y

garantizan la eliminacion de los iones Pb?* gracias a que funcionan como sitios de union.

Recordemos que la presencia de grupos cargados negativamente podria adsorber de
manera efectiva los iones Pb?* dando como resultado una mejor eliminacién. Sin embargo,
la presencia del grupo carbonilo no es tan notoria debido a la baja intensidad del pico en
1700 cm™. Ademas, se conoce que los grupos carboxilos son mas acidos que los hidroxilos
y al estar en pequefia proporcién en la biomasa, es de esperarse que la acidez de la cascara

sea baja, lo cual se corrobora con el porcentaje de acidez titulable (0.96 %) obtenido.
e Pruebas de adsorcion para el plomo (1)

El pH del medio acuoso influye en los estados de agregacion de los iones metalicos
afectando su disponibilidad de unirse al biosorbente. Durante el proceso de biosorcién se
deben evitar valores altos de pH, porque el ion metalico puede disminuir su solubilidad y
precipitar, ya que segln el diagrama de Pourbaix del plomo, el ion Pb?* prevalece en una
solucién hasta un pH de 7 y por encima de este Gltimo valor tenderéd a precipitar como

hidroxido de plomo (ver Figura 21) [52].

En la Figura 9, el menor porcentaje de remocion 59.10 % se alcanza a pH 6
deduciendo que posiblemente hubo una menor interaccion entre los iones Pb%* y el
biosorbente, porque de pH 4 a pH 5 se mantiene una disminucién del porcentaje de
remocion casi constante. En el caso de las pruebas de repetibilidad se observé una
disminucion notoria del %remocién de pH 4 a pH 6, teniendo este ultimo un valor del
72.52% (ver Anexo N.° 4). La posible explicacion radica en los tiempos de agitacion debido
a que, en 24 h el biosorbente pudo haberse saturado y los iones Pb?* sufren una desorcion,
aumentando su concentracion en la solucion y por ende disminuye su porcentaje de

remocion.

En cuanto a valores de pH acidos, se debe considerar que a pH menores a 2 (pH <
2.5), los iones Pb?* compiten con los iones hidrégeno (H*) por los sitios libres presentes en
la pared celular del biosorbente [52].
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E (vs. SHE)V

Figura 21.  Diagrama de Pourbaix para el plomo.

Fuente: Adaptado de Quimica Inorganica Ambiental [53].

Ademas, los grupos organicos de la superficie del biosorbente como los carboxilos,
hidroxilos, fosfatos, sulfatos y aminos estarian cargados positivamente (cargas
electrostaticas) de tal manera que los iones Pb?* no podrian acercarse debido a las fuerzas
de repulsion. Esto claramente se aprecia en las pruebas de repetibilidad donde a pH 2,5 se

obtuvo el méas bajo porcentaje de remocion del 60.84% (ver Anexo N.° 4).

En la Figura 10, se puede apreciar que la capacidad de biosorcion incrementa
cuando el pH del medio acuoso también incrementa en el rango de pH de 2.5 a 4,
alcanzandose la maxima capacidad de adsorcion (qmax=4.672 mg/g ) a pH 4. En este rango
de pH, los iones hidrdégeno han disminuido en cantidad, por lo tanto, los grupos funcionales
carboxilos e hidroxilos cargados negativamente estan libres y expuestos para atraer a los
iones Pb?* cargados positivamente libres en solucion, formando complejos Pb-superficie
gue resultan en una mayor adsorcion. Esto se comprobd en las pruebas de repetibilidad ya
que, la maxima capacidad de adsorcion alcanzada fue de qmax = 4.668 mg/g a pH 4 (ver
Anexo N.° 4).

Tres horas, fue el tiempo éptimo para alcanzar el equilibrio de biosorcién, debido a
gue se alcanza una capacidad maxima del 4,699 mg/g con una remocion del 93.99 %. La

explicacion radica en que, al llegar a la meseta formada en el grafico (Figura 15), los
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centros activos ubicados en la superficie de la cascara del tumbo estan muy saturados; asi
que a pesar de que los adsorbatos en exceso sigan rozando a los sitios activos no lograran

adherirse.

El tamafio de particula del biosorbente es un factor fundamental en el proceso de
biosorcidn. Si las particulas son de tamafio pequefio el area superficial sera mayor al igual
que la C.1.C, generando una mayor disponibilidad de sitios activos para que los iones
metalicos acceden facilmente a ellos; por lo tanto, la capacidad de retencion del plomo (11)

serd mayor [54].

Para determina la masa Optima de biosorbente, de la Figura 14, los porcentajes de
remocion del plomo (I1) son altos para valores de 0.2 g y 0.5 g de biomasa, sin embargo,
tomando en consideracion la capacidad méxima de adsorcion (qmax.) cuyo valor es alto para
masas de 0.1 g y 0.2 g de biosorbente (ver Figura 13), se puede considerar que la masa

Optima de cascara de tumbo en polvo para trabajar las isotermas de adsorcién es de 0.2 g.

Con todos los parametros 6ptimos se construyd una isoterma para el plomo (I1)
siendo de tipo exponencial (tipo L) sin meseta; la cual, segun la Figura 3, es favorable para

el proceso de adsorcion, resultando como gmax. un valor de 45.49 mg/g (ver Tabla 8).

Una isoterma tipo L es muy semejante a una isoterma de Langmuir indicando que
larelacion entre la cantidad de iones metalicos remanentes en el medio acuoso y la cantidad
de iones metalicos adsorbidos por el biosorbente disminuye cuando se incrementa la
concentracion en equilibrio de los adsorbatos en solucion formandose una especie de curva
céncava y saturandose progresivamente el solido [15]. Como la curva no tiene meseta se
infiere que la cascara de tumbo no tiene un limite claro de su capacidad de adsorcion por

lo que tiende a irse para arriba, Figura 15.

e Modelos de Isotermas de Langmuir y Freundlich

Segun la Figura 16 el modelo de Langmuir reproduce los resultados obtenidos de
manera aceptable debido al valor del R. que se encuentra entre 0 y 1, por lo que se afirma
que el proceso de adsorcion puede darse en una monocapa con sitios de union distribuidos
de manera homogénea y sin interaccion alguna entre los adsorbatos que estan sobre la

superficie del biosorbente.
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De este modelo también se deduce que las fuerzas de interaccion predominantes
entre los iones Pb?* y la superficie de la cascara de tumbo son las fuerzas electrostaticas o
de Van der Waals.

Esto nos da entender que con 0.2 g de cascara de tumbo en polvo se alcanza una
capacidad maxima de adsorcion (gmax.) de 45.49 mg/g bajo condiciones de interaccion con
el plomo (I1) como el tiempo de agitacion de 180 minutos y un pH de 4 alcanzado una

remocion del 46.88 % (ver Anexo 8).

Por otro lado, la Figura 17 muestra que la isoterma de Freundlich no reproduce los
datos de manera aceptable debido a que el valor de 1/n (0.59) no se encuentra entre 1y 10,
desfavoreciendo al proceso de biosorcidn, debido a que 1/n es un constante adimensional

que indica la intensidad de la adsorcion.

5. CONCLUSIONES

e LatécnicaFT-IR permitio identificar en la cascara de tumbo (Passiflora tarminiana
Coppens & Barney) principalmente a los grupos hidroxilos, carbonilos y

sustituyentes alquilicos.

e Se demostrd que 4 es el pH 6ptimo de biosorcion para el plomo (I1) usando la
cascara de tumbo (Passiflora tarminiana Coppens & Barney) en polvo, logrando

un maximo porcentaje de remocion del 93.43 %.

e El tiempo de contacto 6ptimo entre el biosorbente y el plomo (1) es de 3 horas,
debido a que en este intervalo de tiempo se alcanzé el mayor porcentaje de

remocion que fue del 93.99 %.

e Para obtener una buena biosorcion, la masa Optima de la cascara de tumbo
(Passiflora tarminiana Coppens & Barney) en polvo es de 0.2 g con particulas de
tamafio menores a los 250 um, alcanzando un maximo porcentaje de remocion del
93.43 %.

e De los tratamientos matematicos realizados a los valores conseguidos, el modelo
de Langmuir, con un R? cercano a 1, es el que mejor representa al proceso de

biosorcion porque logra una capacidad maxima del 45.87 mg/g.
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6. RECOMENDACIONES

e Se recomienda extraer la pectina de la cascara de tumbo y trabajar con ella en
procesos de biosorcion de metales pesados con el objetivo de comparar los valores

de los porcentajes de remocion.

e Realizar pruebas de desorcidn de la cascara de tumbo para analizar la posible

reutilizacion de este tipo de biomasa.

e Se sugiere trabajar con una muestra real, ya sea de efluentes industriales, aguas

superficiales, aguas domesticas, etc.
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ANEXOS

Anexo N.° 1: Caracterizacion Taxondmica del tumbo (Passiflora tarminiana Coppens

& Barney)

"Drecento de [a Imaaldad de Oportumidadss para Mujeres v Hombres®
"Ano de la Unidad, Ia Paz v el Desarrallo”

Chiclayo, 16 de Azosto del 2023

Bachiller
Mari Justina Cotierrez Atwsparia
Lima -

Asunto: Selicimud de identificacion ¥ caracterizacion taxonomica de flora silvestre a
traves de material fotografico.

Feferencia- Carta s'n, registrada ol 16082023

Me dinjo a usted, con relacion al asunto detallade, atendiendo a ka soliciod de su carta
regisizada. Al respecto, s le informa gque. despues de haber evahmde 2] material adjunte pan
gjecutar la identificacion botamica debida, se conchave:

El material fotografico wegetal enviado por la bachiller ILLART JUSTINA GUTIERREZ
ATUSPARIA, idenrificada com DNI N° 73303817, con motive de idenfificacion v
caracterizacion faxonomica para su proyecio deneminado ESTUDIO DE LA BIOSORCION
DEL PLOMO (II) EN SOLUCIONES ACTUOSAS UTILIZAWNDO CASCARA DE TUMBO
{nombre cientifico de Ia especie en cuestion) EN POLVO, de la carrera profesional de
QUIMICA, de la UNMIVERSIDAD PERUANA CAYETANO HEREDIA, comesponde a la
especie botamica Parsiflora sorminiana Coppens & Bamey, sin embargo la presencia de 1a forma
oblonga observada en la fotoprafia de almmos de los fnatos no descarta la posibilidad de tambien
ser alpm lubride patmal con Passjffora ripartia var. moilissima, especie con la que
naturalmente s2 hibrida en su habitat, cuves frutos de ambas sen llamades ceincidentemente
“tumbo” en la zona central ¥ sur del Pem.

Por este motivo, se expide la presente cama que inchive dos anexos: el tralamiento
faxpoomico v 1as fotosrafias evaluadas, para los amites comespondientss a 2 provecto.

5in oiro particular, goedo de usted.
Amsntamernts,
F

s
l#. 11 i
;&mh BLAlE
n CER 1 -
BORIS FAUL ESQUERERE IBANEZL
Lic. En Eiolosta- Botamics
Investizador RENACYT Nivel V (PI051036)



ANEXO 01

TRATAMIENTO TAXONOMICO

SUPER EEINO: Eukaryota

REINO: Viridiplantae

DIVISION: Streptophyta

CLADO: Embniophyta

CLADO: Tracheophyta

CLADO: Spermatophyta

CLASE: Magnoliopsida

CLADO: Eudicotyledons

CLADO: Gunnendae

CLADQO: Pentapetalae

CLADO: Fosidas

CLADO: Fabidas

ORDEN: Malpighiales

FAMILIA: Passifloraceae

SUBFAMILIA: Passifloroideae

GENERO: Passiflora L.

SUBGENERO: Passiflora

SUPERSEC CION: Tacsonia (Juss.) Feunillet & MacDougal
SECCION: Elkea Feuillet & MacDougal

ESPECIE: Passiflora tarmimana Coppens & Barney

El linaje de la especie puede ufilizarse de manera completa o solo abreviada s1 se consideran
tnicamente las categorias taxonomicas en negnita. La informacion esta basada en la clasificacion
actual de las plantas propuesta por ANGIOSPEEM PHILOGENY GROUP (APG) v NCBI

BLAST. Se citan las referencias bibliograficas:

Schoch CL, et al. 2020. NCBI Taxenomy: a comprehensive update on curation,
resources and fools. Database (Oxford). Consultado el 16 de agosto del 2023, dispomble

en: https:wanw.neblnlm. mh govitazonomy Tterm=

P. F. Stevens, 2001 (en adelante), Angiosperm Phylogeny Website. Version 14.

Consultado el 16 de agosto del 2023, disponible
en: hitp//'www mobot org MOBOT research/APweb/



Anexo N.° 2: Datos obtenidos de los andlisis fisicoguimicos del biosorbente

«» Determinacion de la humedad de la cascara de tumbo

W1 (Q) W2 (9) W3 (9) % Humedad
Experimento 1 29.3993 40.4701 31.6150 79.94
Experimento 2 31.9623 42.8800 34.3540 78.09
Experimento 3 33.6151 49.9902 36.7303 80.98

W1: peso de la placa Petri vacia (g)
W:: peso de la placa Petri con la cascara humeda (Q)

W3: peso de la placa Petri con la céscara seca (g)

% Humedad 79.67

¢+ Determinacion de la humedad de la cascara de tumbo en polvo

W1 (9) W- (9) W3 (9) % Humedad
Experimento 1 34.6001 39.6002 39.3010 5.98
Experimento 2 33.0011 38.0012 37.7010 6.00
Experimento 3 53.0117 58.0129 57.7133 5.99

W1: peso del crisol vacio (g)
W:: peso del crisol con la cascara en polvo inicial (g)
W3: peso del crisol con la cascara seca (g)

% Humedad 5.99

¢ Determinacion de la densidad aparente

Wi (9) W2 (9) Vi (mL) &a (g/mL)
Experimento 1 71.4601 75.9580 10 0.4498
Experimento 2 71.4570 73.6733 5 0.4433
Experimento 3 71.4570 76.0494 10 0.4592

W1: peso de la probeta de 50 mL vacia (g)
W.: peso de la probeta de 50 mL con la muestra (g)
V1: volumen visualizado que ocupa la muestra en la probeta (mL)

Densidad Aparente 450.77 kg/m?®



« Determinacion de la densidad real

W1 (9)
Experimento 1 26.1520
Experimento 2 26.1513
Experimento 3 26.1311

Vi(mL) — 9.743

W1: peso del picndmetro vacio (g)

W2: peso de la muestra inicial (g)

W2 (9)
0.5062
0.5031
0.5040

W3 (9)
35.1431
35.1550
35.2442

&r (g/mL)
0.9228
0.9241
0.9353

W3: peso del picnémetro con la muestra aforada més el agua destilada (g)

V1: volumen del picnémetro usado (mL)

Densidad Real

« Determinacion de la acidez titulable

W1 (9)

Blanco -
Experimento 1 0.2005
Experimento 2 0.2010
Experimento 3 0.2012

Vol. inicial de muestra
Normalidad de NaOH
Constante del 4cido citrico

W31: peso de la muestra inicial (g)

V1: volumen gastado del NaOH (mL)

50 mL
0.1N
0.06404 Meq/g

% Acidez Titulable

927.40 kg/m?®

V1 (mL)
0.25
0.30
0.30
0.25

0.2393

++ Determinacion de la capacidad de intercambio cationico

W1 (9)

Blanco -
Experimento 1 0.2002
Experimento 2 0.2004

Experimento 3 0.2003

V1 (mL)
16.0
16.4
16.4
18.5

% Acidez
0.2396
0.2390
0.1989

CIC
199.80
199.60

1248.13



Vol. inicial de muestra 20 mL
Normalidad de NaOH 1N

W;1: peso de la muestra inicial (g)
V1: volumen gastado del NaOH (mL)
CiC 199.70 Meq

Anexo N.° 3: Datos obtenidos de la caracterizacion instrumental del biosorbente

Tabla 12. Grupos funcionales identificados en la cascara de tumbo (Passiflora

tarminiana Coppens & Barney) mediante la técnica Espectroscopia Infrarroja.

Grupo Funcional Vibraciones Numero de onda
Alcano Estir. -CH2- y -CHj3 2916.63 cm™ y 2849.10 cm™
Eter Estir. -C-O-C- 1018.16 cm™
Alqueno conjugado Estir. =C-C 1605.61 cm™
Grupo carbonilo Estir. C=0 Aprox. en 1723.93 cm*
Alcohol Estir. O-H Banda ancha en 3300.00 cm™

Fuente: Elaboracion propia.



Anexo N.° 4: Datos obtenidos para determinar el pH éptimo de la biosorcién

pH Absorbancia Cc Inicial Pb (ppm) Cc Final Pb (ppm) % Remocidn g max. (mg/g)

2.5 0.0580 10.00 2.801 71.99 3.999
3 0.0316 10.00 1.512 84.88 4.244
4 0.0137 10.00 0.657 93.43 4.672
4.5 0.0165 10.00 0.793 92.07 4.603
5 0.0184 10.00 0.885 91.15 4.558
6.2 0.0867 10.00 4.090 59.10 2.955

Volumen de la muestra (mL) 100
Masa inicial de la muestra (g)  0.20

e Pruebas de repetibilidad para la determinacion del pH de biosorcion

BLANCOS ESTANDAR BLANCOS DE PROCESO
pH Cc Inicial de Pb (ppm) Absorbancia (U.A) pH Ccde Pb (ppm)  Absorbancia (U.A)
2.5 10.193 0.20605 2.5 <L.Q 0.00215
3.0 10.056 0.20358 3.0 <L.Q 0.00213
4.0 9.992 0.20240 4.0 <L.Q 0.00212
4.5 9.727 0.19754 4.5 <L.Q 0.00210
5.0 10.080 0.19330 5.0 <L.Q 0.00214

6.0 9.981 0.19651 6.0 <L.Q 0.00213



Valores

de pH

2.5

3.0

4.0

4.5

5.0

6.0

Las graficas correspondientes a estos datos obtenidos son las siguientes:

Masa
@)
0.2
0.2
0.2
0.2
0.2
0.2
0.2
0.2
0.2
0.2
0.2
0.2
0.2
0.2
0.2
0.2
0.2
0.2

Masa Real
(@)
0.2055
0.2075
0.2060
0.2045
0.2060
0.2065
0.2065
0.2060
0.2035
0.2060
0.2045
0.2065
0.2050
0.2040
0.2025
0.2065
0.2025
0.2020

Cc Inicial Pb
(ppm)
10.00
10.00
10.00
10.00
10.00
10.00
10.00
10.00
10.00
10.00
10.00
10.00
10.00
10.00
10.00
10.00
10.00
10.00

Volumen de la muestra (mL) 100

Absorbancia

(U.A)

0.0784
0.0788
0.0802
0.0199
0.0204
0.0198
0.0141
0.0139
0.0141
0.0178
0.0181
0.0184
0.0297
0.0289
0.0292
0.0583
0.0568
0.0571

Cc Final Pb
(ppm)
3.88
3.90
3.97
0.73
0.76
0.73
0.42
0.41
0.42
0.62
0.63
0.65
1.26
1.22
1.23
2.80
2.72
2.73

% Remocidén

61.24%
61.02%
60.27%
92.69%
92.42%
92.74%
95.81%
95.91%
95.81%
93.82%
93.66%
93.49%
87.42%
87.85%
87.69%
72.04%
72.85%
72.69%

60.84%

92.61%

95.84%

93.65%

87.65%

72.52%

g max.
(mg/g)
2.980
2.941
2.926
4.532
4.486
4.491
4.640
4.656
4.708
4.554
4,580
4,528
4.264
4.306
4.330
3.489
3.598
3.598

2.949

4.503

4.668

4.554

4.300

3.561



% Remocion del plomo (ll) vs pH q max (mg/g) vs pH

100 5.0
95.84
92.61 e 93.65 ado3 4.668 4.854
— 90 v T B7165 45 5 .. O 4300
= ' -
o b
g 80 & 4.0
S 72.52 £ 3.561
hel <
8 70 ’ € 35 -
€ >
< 60.84 2.949
E - 3.0 )
50 2.5
2.0 2.5 3.0 3.5 4.0 4.5 5.0 5.5 6.0 2.0 2.5 3.0 3.5 4.0 4.5 5.0 5.5 6.0
pH pH
Figura 1. Valores de pH trabajados del plomo (1) vs el porcentaje Figura 2. Valores de pH trabajados de plomo (11) en soluciones
de remocién alcanzado en soluciones de 10 ppm del metal de 10 ppm del metal estudiado, a una masa de 0.2 g de cascara
estudiado, a una masa de 0.2 g de cascara de tumbo (Passiflora de tumbo (Passiflora tarminiana Coppens & Barney) en polvo
tarminiana Coppens & Barney) en polvo durante 3 horas de vs la capacidad méaxima de adsorcion alcanzada durante 3 horas
agitacion. de agitacion.
Fuente: Autoria propia. Fuente: Autoria propia.

Cabe resaltar que, para estas pruebas se trabajé en base a los mismos parametros establecidos en las condiciones instrumentales y la siguiente

curva de calibracion:



Concentracion Absorbancia Curva de calibracion

(ppm) (UA) N 040
0 0.0000 < 030
2 0.0454 =
2 020
5 0.1069 s
10 0.1902 S 010 y = 0.0186x + 0.0063
g R2 = 0.9988
20 0.3772
0.00
0 5 10 15 20

Concentracién (ppm)

Anexo N.° 5: Datos obtenidos para determinar el tiempo de equilibrio

pH Tiempo (min)  Absorbancia Cc Inicial Pb (ppm) Cc Final Pb (ppm) % Remocion g max. (mg/g)
4.0 20 0.0264 10.00 1.26 87.41 4.3706
4.0 60 0.0199 10.00 0.95 90.53 4.5265
4.0 180 0.0127 10.00 0.60 93.99 4.6995
4.0 720 0.0127 10.00 0.60 93.96 4.6982
4.0 1440 0.0117 10.00 0.56 94.43 4.722

Volumen de la muestra (mL) 100
Masa inicial de la muestra (g)  0.20



Anexo N.° 6: Datos obtenidos para determinar el peso éptimo

Masa Esperada - Cc Final Pb g max. Cc adsorbida de Pb L
Masa Cc Inicial Pb m % Remocion
(9) ©) (ppm) (ppm) (mg/g) (ppm) b
0.1 0.1007 5 0.352 4616 4.648 92.96
0.2 0.2000 5 0.282 2.359 4718 94.36
0.5 0.5008 5 0.404 0.918 4.596 91.92
Masa Esperada - Cc Final Pb g max. Cc adsorbida de Pb L,
Masa Cc Inicial Pb m % Remocion
(9) ©) (Ppm) (ppm) (mglg) (ppm) §
0.1 0.1017 10 1.126 8.726 8.874 88.74
0.2 0.2000 10 0.657 4.672 9.343 93.43
0.5 0.5011 10 0.644 1.867 9.356 93.56
Masa Esperada - Cc Final Pb g mMax. Cc adsorbida de Pb L,
Masa Cc Inicial Pb m % Remocion
(9) ©) (PPm) (ppm) (mglg) (ppm) 6
0.1 0.1017 50 23.728 25.833 26.272 52.54
0.2 0.2000 50 13.250 18.375 36.750 73.50
0.5 0.5001 50 4914 9.015 45.086 90.17
Masa Esperada - Cc Final Pb g max. Cc adsorbida de Pb .
Masa Cc Inicial Pb m % Remocion
(@) ©) (ppm) (ppm) (mg/g) (ppm) 6
0.1 0.1010 100 60.250 39.356 39.750 39.75
0.2 0.2000 100 45.265 27.368 54.735 54.74
0.5 0.5012 100 18.178 16.325 81.822 81.82




Anexo N.° 7: Datos obtenidos para determinar el efecto de concentracion

Masa Esperada (g) Masa Real (g)  Absorbanci  Cc Inicial Pb (ppm) Cc Final Pb g max. (mg/g) % Remocién

a (ppm)
0.2 0.2034 0.00187 1.00 0.084 0.4505 91.63
0.2 0.2046 0.00280 2.00 0.128 0.9150 93.60
0.2 0.2069 0.00620 5.00 0.282 2.2803 94.36
0.2 0.2064 0.01440 10.00 0.657 4.5266 93.43
0.2 0.2015 0.04440 20.00 2.057 8.9047 89.72
0.2 0.2011 0.25900 50.00 13.250 18.2745 73.50
0.2 0.2049 0.71030 100.00 45.265 26.7130 54.74
0.2 0.2061 1.23110 200.00 106.236 45.4944 46.88

Volumen de la muestra (mL) 100



Anexo N.° 8: Datos obtenidos para determinar los modelos de isotermas de adsorcion

Primero se tuvieron que linealizar todos los valores obtenidos durante la experimentacion de la siguiente manera:

Langmuir Freundlich
S22 I?g)p A Masa Real (g) | Ci(mg/L) | Cf(mg/L) | ge (mg/g) | Ce (mg/L) Celqge Log (Ce) Log ge
0.2 0.2034 1 0.08 0.4505 0.0837 0.1858 -1.077 -0.346
0.2 0.2046 2 0.13 0.9150 0.1280 0.1399 -0.893 -0.039
0.2 0.2069 5 0.28 2.2803 0.2820 0.1237 -0.550 0.358
0.2 0.2064 10 0.66 4.5266 0.6570 0.1451 -0.182 0.656
0.2 0.2015 20 2.06 8.9047 2.0570 0.2310 0.313 0.950
0.2 0.2011 50 13.25 18.2745 13.2500 0.7251 1.122 1.262
0.2 0.2049 100 45.27 26.7130 45.2650 1.6945 1.656 1.427
0.2 0.2061 200 106.24 45.4944 106.2360 2.3351 2.026 1.658

Volumen de la muestra (mL) 100



< Langmuir:

Al terminar con la linealizacion, de las graficas se obtuvieron los siguientes datos:
Celge 1/(gmax.Kc) 1/gméax Ce
y 0.2396 0.0218 X
Al ordenar en la ecuacion de la recta, finalmente se obtuvo lo siguiente:

g max. 45.8716 mg/g
Kc 0.0910

< Freundlich:

Al terminar con la linealizacion, de las gréaficas se obtuvieron los siguientes datos:
Log ge Log Kf 1/n Log Ce
y 0.5633 0.5873 X
Al ordenar en la ecuacion de la recta, finalmente se obtuvo lo siguiente:

Kf 3.6584
n 1.7027



e Anexo N.° 9: Evidencias Fotogréaficas

de biosorcion.

Equipo de Absorcion Atomica (Pincle 900F - Perkin Elmer) utilizado para las pruebas

Proceso de obtencion de la muestra (cascara de tumbo en polvo)

&v'.‘ T s b _:.'g =
Seleccion de los frutos en buen
estado.

Lavado de las cascaras con agua
destilada y colocadas en placas petris.

Secado de las cascaras en
la estufa.

Obtencidn de las cascaras

secas luego de 48 horas.




Determinacioén de la acidez titulable

A
Soluciones iniciales antes de la titulacion.

Punto de equivalencia.

Soluciones después de la titulacion.

Determinacion de la capacidad de intercambio cationico

Soluciones antes de
la centrifugacion

Soluciones después
de la centrifugacion

Soluciones antes de la titulacion.

Soluciones después de la titulacion




Determinacion del efecto de concentracion

Soluciones de 100 mL de buffer acetato de sodio (CH3COONa) a Al cabo de ese tiempo, todas las soluciones fueron filtradas
pH 4 con 0.2 g de cascara de tumbo en polvo y concentraciones de usando papel filtro Whatman N.° 41 y embudos de vastago
plomo (I1) de 1, 2, 5, 10, 20, 50, 100 y 200 ppm. Los 8 matraces se corto.

encontraban en agitacion durante 3 horas.

Las soluciones filtradas luego fueron almacenadas en frascos PVC Finalmente, los frascos fueron tapados, rotulados y llevados

tal como se muestra en la imagen. a analizar por AA.




e Anexo N.° 10: Resultados Preliminares

Inicialmente para las pruebas de adsorcion del plomo (I1) se trabajo con la técnica
electroquimica Voltamperometria de redisolucion anddica (ASV), posteriormente se optd
por la técnica de absorcion atomica (EAA). Si bien es cierto, ambas técnicas proporcionan
resultados precisos, la ASV tiene una mayor ventaja que la EAA en cuanto a sensibilidad y

deteccion simultdnea de metales [1].

Voltamperometria de redisolucion anddica

Esta técnica involucra dos pasos. El primero es la preconcentracion, que consiste en
la electrodeposicion del metal estudiado sobre la superficie del electrodo de trabajo durante
un cierto tiempo; es decir, el ion metalico tiende a reducirse a su estado metélico, ver

. El segundo paso es la oxidacion anddica donde el metal tiende a oxidarse

nuevamente a iones metalicos [2,3].

Corriente

Electrodo

Potencial

Esquema de la preconcentracion (abajo) y oxidacién anddica (arriba) del
metal (M°) que se produce durante una curva de voltaje vs corriente en una solucion que

contiene a los iones metalicos (M™) a analizar.

Extraido de Borril A, Reily N 'y Macpherson J [3].



Lo que se obtiene gracias al potenciostato es un grafico de potencial de corriente en
el que la corriente aumenta a potenciales especificos. El potencial permite identificar al tipo
de ion metalico, mientras que la cantidad de corriente resulta ser proporcional a la cantidad

del metal en solucion, ver llustracion B [4].

Pre-concentracion Oxidacion

Mr ‘ N,ln

Potencial de pico » Metal dnico

/1
M° / M I\
PN / " ' Intensidad de » Concentracién del
e e pico metal

Ilustracion B. Esquema del principio de VVoltametria de redisolucion anddica y la

obtencion del grafico de potencial de corriente de un ion metéalico (M™).

Fuente: Extraido de March G, Nguyen T y Piro B [5].
1.1.  Sistema de Trabajo

La celda electroquimica usada en ASV contiene 3 electrodos: el electrodo de trabajo,
electrodo de referencia (de potencial conocido) y un contraelectrodo (que sirve para cerrar
el circuito). Todos se encuentran unidos a un potenciostato que se encarga de medir y

controlar el potencial de dicha celda [5].

Iustracion C. Celda de 3 electrodos preparada y utilizada en los analisis de plomo (I1) por
Voltametria de Redisolucién Anddica. Electrodo de trabajo: carbdn vitreo (centro),

electrodo de referencia (izquierda) y contraelectrodo alambre de platino (derecha).

Fuente: Autoria propia.



1.2.

1.3.

Materiales

1.2.1. Reactivos

Solucion de &cido aceético glacial (CH3COOH)

Solucién de acido clorhidrico concentrado (HCI)
Solucién de hidroxido de amonio concentrado (NH4sOH)
Acetato de plomo trihidratado p.a ((CH3COO)2Pb.3H,0)
Agua destilada

Agua ultrapura

1.2.2. Equiposy materiales de laboratorio

Potenciostato Modelo 273 (marca EG&G)

Agitador magnético (marca DLAB)

Vasos precipitados de 100 mL

Probetas de 50 mL y 100 mL

Pipetas volumétricas de 10 mL Clase AS

Pipetas graduadas de 1 mL, 5 mL, 10 mL y 20 mL Clase A/AS
Fiolas de 100 mL, 250 mL y 500 mL

Pastillas de agitacion

Baguetas

Corcho con 3 huecos

Metodologia

Primero se realizd la voltametria ciclica del plomo (11). Para eso se prepararon 500

mL de un buffer de conductividad de pH 4.4 mezclando 55.5 mL de una solucion de &cido

aceético glacial, 37.0 mL de una solucion de hidroxido de amonio concentrado y 5.0 mL de

una solucion de acido clorhidrico concentrado.

Tabla I. Parametros establecidos para la voltametria ciclica del plomo (II).

Velocidad de barrido (Scan Rate) 29.63 mV/s

Scan Incr. 4.00 mV




Step Time 135.00 ms

Potencial de Inicio -1 200 mV

Potencial Final -1200 mV

Vertice 1 Potencial -200 mV

Vertice 2 de Potencial -1 400 mV
N.° de ciclos 4

Fuente: Autoria propia.

Luego se prepard una solucion de 1000 ppm de plomo (1) a partir de acetato de
plomo trihidratado al cual se le agregaron unas gotas de una solucion de &cido nitrico de 0.1
M para estabilizar al metal. A partir de dicha solucion patron de plomo (1) se prepararon 50
mL de una solucion de Pb?* de 0.1 ppm, 0.5 ppm, 1 ppm, 20 ppm, 50 ppm y 200 ppm. Como

resultado se obtuvo la siguiente grafica:

| —— VC solucién de Pb|

40
pico de oxidacion ~a

20

-20 -

Corriente (uA)

/

pico de reduccidon

-40 -

-60

T T T T T T T T T T T T T
-1400  -1200  -1000 -800 -600 -400 -200
E/mV vs Ag/AgCl

. Voltametria Ciclica del plomo (I1).

Autoria propia.

La , permiti6 reconocer los picos de oxidacion y reduccion. Para llevar
a cabo la redisolucion anodica del plomo (1), se tuvo en cuenta la oxidacion del metal. Por
esta razon se delimito los voltajes a los cuales ocurre dicho proceso (-1200 mV y -200 mV).



En un vaso precipitado de 100 mL se mezclaron 40 mL del buffer de conductividad

y 40 mL de agua destilada, después se armé la celda de trabajo tal como se muestra en la
, Se establecieron los parametros de voltametria ciclica, ver Tabla | y se realizd

el andlisis del blanco. Posteriormente se repitio el procedimiento mezclando 40 mL del
buffer de conductividad y 40 mL de la solucion de plomo (I1) de 200 ppm. En base a lo

descrito, se establecieron los siguientes parametros, ver Tabla I1I.

Tabla I1. Parametros establecidos para la redisolucién anddica del plomo (11).

Potencial de condicion -1 500 mV
Tiempo de deposicion 180 s
Tiempo de equilibrio 15s
Pulse Height 25.00 mV
Velocidad de barrido (Scan Rate) 29.63 mV/s
Scan Incr. 4.00 mV
Step Time 135.0 ms
Potencial de Inicio -1 200 mV
Potencial Final -200 mV

Fuente: Autoria propia.

Una vez delimitados todos los parametros de ASV, se procedid a agregar a un vaso
precipitado de 100 mL, 40 mL del buffer de conductividad y 40 mL de agua destilada.
Después, se armo la celda de trabajo y se realiz6 el andlisis del blanco. Luego, se repitio el
procedimiento mezclando 40 mL del buffer de conductividad y 40 mL de la solucion de Pb?*
de 0.1 ppm. Asi sucesivamente, se analizaron las soluciones estandar de Pb?* 0.5 ppm, 1
ppm, 20 ppm, 50 ppm y 200 ppm. De estos datos, se obtuvo una mejor linealidad para 0.1
ppm, 0.5 ppmy 1.0 ppm, ver

La calibracion se determind trazando la altura del pico (corriente) frente a la
concentracion del plomo (11) con el objetivo de obtener una curva de calibracion. En esta
etapa lo que se busca obtener un R? casi perfecto. Es por esta razon que adn faltan realizar

algunos ajustes a las pruebas para que los resultados sean confiables.
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Voltamperograma para el plomo (I1) analizado en diferentes soluciones
estandar de Pb?*.

Autoria propia.
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