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Introduccion

La nanotecnologia es considerada una rama que estudia la materia a nivel nanométrico, en una
escala equivalente a 10 metros. A partir de ello se han obtenido diferentes materiales los cuales
cuentan con propiedades y caracteristicas que mejoran algunos productos o bien se crean
nuevos, con aplicaciones en dreas como son: la medicina, textil, ambiental, por mencionar
algunos (Antuez, 2000).

Entre los materiales nanotecnoldgicos se encuentran las nanofibras, materiales ultrafinos con un
didmetro inferior a los 500 nandmetros, que son obtenidos por diversas técnicas, entre ellas el
proceso de electrohilado, considerada la técnica mas aplicada para la elaboracién de nanofibras,
la cual consiste en usar un campo eléctrico que se forma dentro de dos placas paralelas.

Por otro lado, el agua es de vital importancia para la vida y mas aun para el consumo humano,
cada persona necesita diariamente entre 20 y 50 litros de agua para beber y para la higiene. No
obstante, el agua también es fuente de contaminacidén microbiana, misma que transfiere algunas
enfermedades infecciosas que cobran anualmente hasta 3.2 millones de vidas, lo que equivale a
un 6% de las defunciones totales en el mundo.

En el presente trabajo se desarrollaron nanofibras de alcohol polivinilico, con inclusién de
componentes biocidas, las cuales fueron caracterizadas por distintas técnicas y aplicadas en un
dispositivo piloto de purificacion de agua empleando la nanofiltracidn; pretendiendo obtener
agua apta para consumo humano con las caracteristicas establecidas en la normatividad mexicana

vigente.
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Justificacion

En México como en el resto del mundo es de suma importancia, innovar tecnologias que ayuden
a abastecer agua potable a las regiones vulnerables.

En la actualidad existen diversos procesos para la purificacion de agua para consumo humano,
entre ellos se encuentran: la aplicacién de ozono, desinfeccidn por rayos ultravioleta, por osmosis
inversa y el uso de filtros, no obstante, es necesario la busqueda de nuevas opciones tecnoldgicas
eficientes y econdmicas que permitan la obtencién de agua apta consumo humano.

Entre las nuevas tecnologias, en el area de materiales se encuentra el proceso de electrohilado,
gue es un proceso innovador que permite la obtencion de membranas a partir de nanofibras
poliméricas y junto con la inclusion de agentes antimicrobianos como sales y éxidos de metales
pesados pudiese ser una opcidn tecnoldgica viable para la obtencidn membranas que permitan
procesos de purificacién de agua para consumo humano.

Por otro lado, la plata y 6xido de zinc se consideran nanobicidas eficientes para aplicaciones
bioldgicas y procesos relacionados con la desinfeccion del agua (Fahimirad et al., 2019; Mukherjee
et.al, 2018).

Aunado a lo anterior en la presente investigacidn se evalud la eficiencia bactericida de nanofibras
poliméricas de alcohol polivinilico (PVA) con la inclusion de metales considerados nanobicidas,
aplicadas a sistemas piloto de purificacion de agua para generar una alternativa para la
distribucién de agua potable, enfermedades provocadas por consumo de agua contaminada, por

mencionar algunas.

1.Q. Ana Belen Morales Alvarado
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Hipotesis
Es posible desarrollar una membrana a partir de nanofibras de PVA, plata y éxido de zinc con

propiedades bactericidas cuya implementaciéon en un sistema purificador de agua permita la

obtencion de agua para consumo humano.

Objetivo general

Obtener nanofibras de alcohol polivinilico (PVA), con nanoparticulas de plata (Ag) y éxido de zinc
(Zn0O) con propiedades bactericidas, para su implementacion en un sistema piloto purificador de

agua para consumo humano.

Objetivos especificos

e Obtener nanofibras de PVA, con nanoparticulas de plata y oxido de zinc a partir del
método de electrohilado.

e Determinar las caracteristicas fisicas y quimicas de las nanofibras obtenidas.

e Determinar la efectividad bactericida de la nanofibras.

e Construir un dispositivo piloto para realizar el proceso de purificacion de agua de consumo
humano.

e Evaluar la calidad del agua obtenida en el purificador de agua y determinar el

cumplimiento con la normatividad mexicana vigente.
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Capitulo I: Antecedentes teéricos.

1.1. Nanotecnologia

De acuerdo con la Real Academia Espafiola, el término nanotecnologia se define como
“Tecnologia de los materiales y de las estructuras en la que el orden de magnitud se mide en
nandmetros, con aplicacion a la fisica, la quimica y la biologia” (RAE, 2020). La figura 1.1 muestra
una representacion de las escalas de las estructuras con tamafio nanométrico y otros materiales

u organismos, lo que permite comprender mejor el tamafno de estos materiales.

Atomos de Si ADN Globulos rojos Ceniza Pelo Hormiga
0,1 nm (distancia) (diametro) 2-12 nm 4 pm 15 pm 0,1 mm 5 mm
dA 1 nm 10nm 100nm  1pm 10 pm 100 pm

@ e = B\

Do §3°
' ¥ e

°Q ;

Moléculas Bactera Célula  Célula

pequefias Virus animal  vegetal 0,2 mm

0,5-5 um
~1nm 10-300 nm H 20 ym 35 um

Figura 1.1. Escala nanométrica
Extraido de: Britto, M., & Castro, R. (2012).

La nanotecnologia apunta a soluciones vanguardistas para la remediaciéon de problemas
ambientales y muchos otros enfrentados por la humanidad (Martinez-Gutiérrez et al., 2010). A
pesar de ser una rama de la tecnologia quiza poco estudiada se han logrado resultados favorables

con aplicaciones importantes, en la tabla 1.1 se muestran algunas de ellas.
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Tabla 1.1. Aplicaciones de la nanotecnologia

items Campo Nanomateriales Uso Autores
N bot
- aryoro o Diagndstico y Madrid & Jesus
1 Medicina medicamento .
terapias (2014)

nano encapsulado

Hilados, tejidos,

Estructuras Pardo & Milagros

2 Textil ‘s indumentarias
nanométricas ‘4 (2017)
médicas
Embalajes para
Productos Nano-sensores, alimentos
3 . .. y Talavera et.al (2018)
farmacéuticos nano-ceramica productos

farmacéuticos
Semillas nano-

4 I.ndustria. encapsulad.as, Agricultur}a y Tapia (2017)
Alimentaria nano-materiales ganaderia
organicos
Aplicacién en el
5 Ambiental Nanoparticulas agua Alarcon (2014)
aire y suelo
Cosmetologia,
6 Otras aplicaciones Nanoparticulas hlglen,e, . Guerra (2012)
electrodomésticos y
pinturas

Nota. Fuente: Calcina Mamani Raque y Vigo Rivera Juan Eduardo, (2020).

En el campo ambiental, el desarrollo y aplicacién de la nanotecnologia, de manera general incluye
el uso de las nanoparticulas para atrapar contaminantes en el agua, suelo y aire o en su defecto
para mejorar los sensores de emisiones de gases. En la tabla 1.2 se muestran los métodos de

aplicacion de nanomateriales aplicables a esos rubros.
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Tabla 1.2. Aplicaciones de la nanotecnologia en la rama ambiental.

Remediacion Aplicacion Método de aplicacion
Aire Aire con sustancias contaminantes Barreras reactivas permeables y
otros
Suelo Tierras contaminadas con petrdleo y metales Nanomateriales encapsuladores y
pesados otros
Agua Remediacion de agua Filtros, coaguladores, etc.

Nota. Fuente: Lépez et al. (2018).
1.1.1. Nanomateriales (NsM)

Los nanomateriales se definen como los materiales conformados por aglomerados, cristales o
moléculas, que tienen dimensiones entre 1 a 100 nandmetros, y que de acuerdo con esto se
pueden clasificar como lo indica la siguiente tabla 1.3 (Rodriguez, 2009).

Tabla 1.3. Clasificacion de nanomateriales.

Nanoestructura Tamaiio Materiales
Aglomerados, nanocristales Radio, 1-10 nm Metales, semiconductores, materiales
(Quantum dots) magnéticos.
Otras particulas Radio, 1-100 nm Oxidos cerdmicos
Nanobiomateriales Radio, 1-5 nm Membranas proteicas
Nanoalambres Diametro, 1-100 nm Metales, semiconductores, éxidos,

sulfuros, nitruros.

Nanotubos Diametro, 1-100 nm Carbono, BN, GaN.
Nanobiovarillas Diametro, 5 nm DNA
Superficies y peliculas delgadas Grosor, 1-100 nm Semiconductores, metales, DNA.
Arreglas bidimensionales de Area, varios nm?-pum? Semiconductores, materiales
nanoparticulas magnéticos.
Super celdas 3D Pocos nm en las tres

dimensiones

Nota. Fuente: Rodriguez, J. (2009).
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Los nanomateriales cuentan con propiedades diferentes a las macroestructuras debido
principalmente al efecto superficial, causante de la resistencia eléctrica y el efecto cuantico
enfocado en el estado energético, ambos afectan de manera directa en las propiedades
mecdnicas, Opticas, eléctricas y magnéticas, y por tanto a su estabilidad estructural (Rodriguez,

2009).

1.1.2. Nanobicidas

Los nanobicidas son materiales de tamano nanométrico capaces de eliminar bacterias; cabe
resaltar que, la presencia de bacterias es uno de los principales factores que se deben evaluar
para determinar la calidad microbioldgica del agua (Fahimirad et.al, 2020).

Los nanobicidas o también llamadas nanoparticulas antimicrobianas se dividen en tres categorias,
metales y 6xidos metalicos, siendo los mas estudiadas Ag, ZnO, CuO, TiO,; otros nanomateriales
muy empleados son los modificados o sintetizados fullerenos, como la nanomagnetita (nCeo) y
nanotubos de carbono y finalmente también se han estudiado sustancias antibacterianas
naturales, como aceites esenciales, extractos vegetales y biopolimeros como el quitosano
(Fahimirad et.al, 2020).

En la presente investigacidn se evalud la eficacia de las nanoparticulas metalicas para eliminar las
bacterias presentes en agua, mismas que fueron incluidas en nanofibras elaboradas por la técnica

de electrohilado (Noriega-Trevifio, 2012).

1.2. Electrohilado

El electrohilado, es una técnica de fabricacion de fibra electrostatica, que ha despertado interés
y atencion en los ultimos afios, debido a su versatilidad y aplicacion potencial que incluyen
ingenieria de tejidos, biosensores, filtracion, apdsitos para heridas, administracién de farmacos e

inmovilizacion de enzimas (Travis, 2008).
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El electrohilador utiliza fuerzas electrostaticas para producir fibras finas, cuyo diametro medio

varia entre 100 nm y 500 nm. Las ventajas del proceso de electrohilado son su sencillez, técnica
y su facil adaptabilidad (Subbiah, 2005).

En la figura 1.2 se aprecia el montaje para la ejecucién de la técnica de electrospinning, mismo

gue consta de un capilar que expulsa la solucién polimérica (aguja, cono, etc.); una fuente de alto

voltaje que posee dos electrodos, los cuales deben conectarse uno al lugar de salida de la solucidn

y otro directamente al plato colector (lamina de metal conductor, mandril rotativo, etc.) donde

se depositardan las fibras posteriores a la evaporacion del disolvente (Thandavamoorthy, 2004).

Nanofibers o

Ay

Pump

High Voltage =

Source

Figura 1.2. Esquema de Electrohilado
Extraido de: Thandavamoorthy Subbiah, G. B. (2004).

1.2.1. Parametros de operacion
Para la obtencion de nanofibras se deben tomar en cuenta diversos parametros operacionales,
entre ellos: la velocidad de alimentacion de la solucidn, el voltaje aplicado, la distancia entre la

boquilla, el colector, asi como también las propiedades del material, la concentracion de la

solucidn, viscosidad, tension superficial, conductividad, y la presién de vapor (Li Wan-Ju, 2002).
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a) Voltaje.
Dentro de las variables de proceso o también denominada externas se presenta el voltaje. El
voltaje es uno de los parametros mas importantes dentro del proceso de electrospinning, algunos
autores (Li Wan-Ju, 2002) afirman que aplicar voltajes altos se obtienen fibras con mayores
diametros en el colector y en caso contrario a voltajes bajos decrece el diametro de las nanofibras
y surge la posible aparicion de defectos en las fibras (gotas). La influencia del voltaje depende
ademas de las propiedades viscoelasticas de la solucién polimérica, por ello es importante
analizar el comportamiento para cada polimero con su respectivo disolvente.

b) Flujo de salida.
Un flujo bajo de la solucion polimérica del inyector podria ser benéfico, ya que el disolvente
tendria mas tiempo para evaporarse evitando la formacion de defectos en las fibras (Zong, 2002.
Es importante que durante la experimentacién se identifique el flujo éptimo de la solucién a la
salida del inyector para obtener un cono de Taylor estable (Li Wan-Ju, 2002).

¢) Distancia entre la punta de la aguja y el plato colector.
Las propiedades de la solucidn y la variacion de la distancia entre el inyector y el plato colector
tienen efectos en la morfologia y diametro de las fibras. Al trabajar con una distancia muy grande
las fibras electrohiladas podrian romperse debido a su propio peso, especialmente si las fibras
son de didmetro pequefio, mientras que una minima distancia es requerida para dar a las fibras
el tiempo suficiente para que el disolvente se evapore antes de alcanzar el plato colector. Con
distancias muy grandes o demasiado pequefas se ha observado la aparicion de gotas o fibras
himedas y por consecuencia fibras aplanadas o con forma de cintas. Si bien no se limita la
distancia de a aguja y el colector se han realizado investigaciones con distancias de 6 a 18 cm,
aunqgue la mayoria de los autores coinciden en que con mayores distancias la solucién tendra
mayor tiempo de vuelo lo que promovera un mayor estiramiento de las fibras antes de

depositarse en el plato colector (Kang, et.al. 2010).
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1.2.2. Polimero: Alcohol polivinilico PVA
El polimero debe estar diluido en el o los disolventes que permitan una diluciéon completa del
mismo (para evitar taponamiento del inyector durante el proceso) pero que a la vez promuevan
la obtencion de fibras homogéneas. Los polimeros empleados en el proceso de electrohilado son
dieléctricos y en presencia de un campo eléctrico pueden considerarse como un arreglo de
dipolos eléctricos microscépicos compuestos por cargas positivas y negativas cuyos centros no
coinciden perfectamente (Dekker, 1959).
El alcohol polivinilico (PVA por sus siglas en inglés) es un polimero no téxico, altamente soluble
en agua y es ampliamente utilizado en quimica biomédica y alimentaria porque tiene
biodegradabilidad y biocompatibilidad y tiene excelentes propiedades para formar peliculas,
tiene propiedades emulsionantes y como adhesivo, también, alta resistencia y flexibilidad, asi
como altas propiedades de barrera para el oxigeno y los aromas, es totalmente degradable y se
disuelve rapidamente, con un punto de fusidon de 230°C. (Narayanan et.al., 2020).
Dentro de las aplicaciones del PVA estan los recubrimientos, ademas se ser utilizado para la
sintesis de otros polimeros como el nitrato de polivinilo (PVN) y se ha usado en medicamentos de
liberacion controlada, entre otros. De acuerdo con sus propiedades se ha considerado adecuado
para realizar fibras electrohiladas, ya que se obtienen nanofibras libres de perlas suaves y
uniforme.
Previamente las fibras electrohiladas han tenido a aplicaciones en la rama de agua en procesos
de filtracion para desalinizacién, eliminacion de metales, filtracion de materiales organicos,
microparticulas y eliminacién de microorganismos debido a su morfologia porosa interconectada
y la distribucidn de nanoporos uniformes en dichas fibras (Wang et al., 2013)
Aunado a lo anterior la inclusion de particulas metalicas ha sido parte de las investigaciones para
mejorar las propiedades de la nanofibras, los cuales han tenido resultados favorables, por lo que
es importante conocer las caracteristicas fisicoquimicas de los compuestos de inclusidn previo a

realizar el proceso de experimentacion.
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1.3. Propiedades de los metales de inclusion

Los compuestos de inclusidn propuestos en esta tesis son considerados agentes antibacterianos,
con diversas aplicaciones en diferentes sectores industriales, incluidos el medio ambiente.

Se pueden clasificar en dos tipos, organicos e inorganicos. La mayoria de los agentes
antibacterianos organicos son sensibles a la temperatura o la presidon, mientras que los
inorganicos como el metal y el éxido de metal han recibido mas reconocimiento en la ultima
década debido a su mayor durabilidad, menor toxicidad, mayor selectividad y resistencia al calor
(Guo, et.al. 2015).

En el proceso de experimentacidn se utilizaron nanoparticulas de plata (NPs-Ag) y nanoparticulas
de oxido de zinc (NPs-ZnO) comerciales. Estos metales han obtenido resultados favorables en
diversos trabajos, Tan et.al. 2015, se concluyé que las nanofibras que contenian AgNP exhibieron
efectos inhibitorios crecientes contra las cepas patdgenas microbianas con posibles aplicaciones
en componentes de apdsitos para heridas, recubrimientos protectores, dispositivos biomédicos
y purificacion del agua, y en el caso las NPs-ZnO, Shekh et.al. 2018 se encontro que las nanofibras
de PVA y NPs-ZnO inhibieron eficazmente el crecimiento de bacterias grampositivas, B. subtilis.
De acuerdo con lo anterior se evalud el efecto biocida que tienen particulas de plata (NPs-Ag) y
de oxido de zinc (NPs-ZnO) en las fibras de PVA. Cabe resaltar que, ambos oxidos no son tdxicas,
para el ser humano, por lo que su uso para el proceso de purificacion es viable (Shohreh

Fahimirad, 2020).
1.3.1. Plata

La plata es uno de los metales considerado el biocida mas eficiente empleado en filtros
antimicrobianos, material para vendajes para heridas, desinfeccidon de agua, sensores, filtracion
de quimicos y gases, tela protectora y filtracion de aire, ya que es el elemento mas toxico para los
microorganismos. La plata posee 3 mecanismos de accidn para actuar sobre los virus y bacterias,

que consiste en (Leyva Gémez, 2013):
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1. Los iones metalicos influyen en la permeabilidad de la membrana celular. Esto debilita
considerablemente los microorganismos y los hace vulnerables a los biocidas oxidantes.

2. Laplatase une al puente de sulfuro de las proteinas destruyendo de este modo la actividad
enzimatica de los microorganismos, dado que la plata forma puentes sulfuro con grupos
tiol, grupos carboxilos y aminos de las enzimas, causando su desactivacion. Este fenédmeno
limita la posibilidad de producir energia de la célula, causando su muerte.

3. La plata forma complejos con el material hereditario de los microorganismos (ADN y ARN)
impidiendo de esta forma la reproduccidn. Su proliferacién disminuye hasta eliminarse por
completo.

La amplia gama de actividades antibacterianas y los efectos de virulencia de los iones Ag* hacia
varios microorganismos (por ejemplo, bacterias, virus y hongos) se lleva a cabo en presencia de
bajas concentraciones de los iones, siendo este una ventaja importante de su uso (Shohreh
Fahimirad, 2020).

La figura 1.3, muestra los mecanismos que pueden ocasionar las nanoparticulas sobre una

bacteria.

Manoparticudas de plata

&n membeor plosmditice

- Cambios en o pereeahididod
Gambloy an raspiracite celular

porticulas de plota

el inferior de g bacterio
Coordinaciin o grupos funcionales
8 5-dadores

= Hberacisn de iones plata

Figura 1.3. Esquema de la actuacion de las nanoparticulas de plata sobre una bacteria.
Extraido de: Monge Miguel (2009).
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1.3.2. Oxido de Zinc

Muchos estudios han demostrado que algunas nanoparticulas (NPs) hechas de dxidos de metales,
tales como las nanoparticulas de ZnO, tienen una toxicidad selectiva para las bacterias y sdélo
exhiben un efecto minimo sobre las células humanas, por lo que se recomienda su uso potencial
en las industrias agricolas y de alimentos. El 6xido de zinc (ZnO), se caracteriza por la capacidad
foto catalitica contra especies quimicas y bioldgicas, es un material semiconductor de la familia
[I-VI, ya que el Zn y O pertenecen a los grupos Il y VI respectivamente, con una amplia banda de
energia de 3.3 eV y una elevada energia de excitacion (60 meV) a temperatura ambiente
(Sirelkhatim et al., 2015).

Recientemente, el 6xido de zinc (ZnO) ha recibido mucha atencidn debido a su perfil no téxico,
como semiconductor con una banda prohibida ancha (3.3 eV), es abundante en la naturaleza y
respetuoso con el medio ambiente a un precio bajo, aunado a lo anterior se ha informado que las
nanoparticulas de ZnO exhiben fuertes actividades antibacterianas en un amplio espectro de
bacterias y por ello su actividad antibacteriana eficaz, contra Bacterias Gram-positivas, Gram-
negativas e incluso contra esporas (Guo et al., 2015), tiene gran poder adsorbente, con estabilidad
mecanica, quimica y térmica frente a diversas condiciones ambientales (Tiwari et al., 2018). Las
NPs de ZnO se consideran bioseguros y biocompatible (Hameed et al., 2016; Farrokhi et al., 2019).
Existen varios mecanismos que se han propuesto para explicar la actividad antibacteriana de
nanoparticulas de ZnO. La generacidon de perdxido de hidrégeno en la superficie de ZnO se
considera como un medio eficaz para la inhibicién de crecimiento bacteriano, otro puede ser la
liberacién de especies de oxigeno (ROS) de la superficie del ZnO, las cuales causan dafio a los
microorganismos, dafiando el ADN, las membranas y las proteinas celulares (Figura 1.4).

Las nanofibras compuestas que contienen nanoparticulas de zinc y plata muestran una fuerte
actividad antibacteriana.

Por ello se cree que los filtros de nanofibras electrohiladas que contienen un agente

antibacteriano pueden ser una solucion prometedora para la filtracion _eficaz de
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microorganismos, no solo en el agua sino en el aire, especificamente en instalaciones cerradas
como hospitales u otros lugares que son mas propensos a las infecciones bacterianas (Chaudhary,

Gupta, Mathur, 2014).

célula

Actividad antimicrobiana

Manoparticulasde Zn Hy 0y

Hi0,
Liberuciin de ROS : _ My
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Figura 1.4. Esquema de la actuacion de las nanoparticulas de oxido de zinc sobre una bacteria.
Extraido de: Urdapilleta Inchaurregui Vianey (2020).

1.4. Reticulacion (crosslinking)

El alcohol polivinilico tiene entre sus principales caracteristicas su hidrosolubilidad, siendo una
condicion necesaria cambiar su solubilidad para poder usarlo como medio filtrante en el proceso
purificaciéon, por ello se debe realizar un proceso de reticulacion (Chen et.al 2021).

De acuerdo con las definiciones encontradas, el proceso de reticulacién se refiere a la
interconexiéon de redes, que en un enfoque quimico se utiliza para reacciones en las que las
moléculas se unen mediante la introduccién de uniones covalentes y la formacién de redes
tridimensionales entre los componentes (Destaye et al., 2013).

Para el proceso de reticulacidn se usan varios reactivos como agentes de reticulacidn entre ellos
el gliceraldehido, la genipina, la carbodiimida, la epiclorhidrina, la procianida, el polimetafosfato
de sodio, el glucano modificado, la sacarosa oxidada, y el glutaraldehido,(GA), este ultimo es
econémico y de alta eficiencia de reticulacion, lo que puede disminuir en gran medida la

solubilidad en agua y mejorar las propiedades mecdanicas de las nanofibras; es un compuesto
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quimico de la familia de los aldehidos que se usa principalmente como desinfectante de equipos
médicos, odontoldgicos y de laboratorio, y se considera un compuesto estable lo que implica que
no haya riesgo de polimerizacion (Zhan et.al, 2016).
Se han experimentado con diferentes técnicas para realizar el proceso de reticulacidon y obtener
materiales con las caracteristicas deseadas, puede ser incluyéndolo en la solucidn polimérica
previa a electrohilar (Chen et.al. 2021); sumergiendo las nanofibras en glutaraldehido y acetona,
(Hulupi, M., & Haryadi, H. (2019), El ultimo es a partir de exposicion de la fibra con los gases que
desprende el glutaraldehido ya sea inducidos a alta temperatura o bien a temperatura ambiente
(Ullah et.al. 2020). Se han evaluado diferentes concentraciones de glutaraldehido y acetona y
tiempo de permanencia y han tenido resultados favorables, siendo menos abrasivo ya que no hay
un contacto directo con la fibra, sino solo los vapores.
Los nanocompuestos de polimero reticulado tienen una estructura Unica, especialmente en
combinacidn con polimeros solubles en agua. Las propiedades del material original del polimero
se conservan, en el caso de PVA por ejemplo ser no téxico, sin embargo, se obtiene mejor
resultado en caracteristicas de la superficie de a fibra. La reticulaciéon de GA afecta el drea de
superficie especifica de las nanofibras compuestas y afecta la hidrofobicidad de la superficie.
(Chen et al., 2021).
De acuerdo con la reacciéon de entrecruzamiento se debe a la formacién de puentes de acetal
entre los grupos hidroxilo en PVA y la molécula de aldehido de GA. Estas reacciones de
entrecruzamiento entre PVA y GA pueden ser entrecruzamientos intramoleculares y/o

intermoleculares (Figura 1.5) (Destaye et al., 2013).
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Figura 1.5. llustracion esquemadtica de la reaccion de PVA con GA y su cruce intermolecular y/o
intramolecular Producto de enlace y el extremo sin reaccionar del aldehido
Extraido de: Addisu Getachew Destaye, Cheng-Keng Lin, and Cheng-Kang Lee,2013.

El estudio de Hulupi y Haryadi, en (2018), las nanofibras de PVA reticuladas tienen una solubilidad
mas baja designada por un pequeno porcentaje en el grado de hinchamiento en un 27 %, en
comparacion con las nanofibras poliméricas no reticuladas. Y Destaye et.al (2019), demostraron
gue las nanofibras de PVA electrohiladas, pueden reticularse de manera efectiva al exponerla a

GA en fase de vapor y hacerla insoluble en agua.

1.5. Proceso de Filtracion.

El proceso de purificacidon de agua consiste en una serie de pasos en el cual se somete agua para
eliminar microorganismos y residuos con el fin de obtener agua de mayor pureza y por tanto de
calidad consumible.

Como se observa en la figura 1.6 existen diversos procesos para la purificacién del agua, los cuales
se pueden clasificar seglin su operacion y son: deposicion de materia suspendida, tratamiento

fisico/quimico de coloides y el tratamiento bioldgico.

1.Q. Ana Belen Morales Alvarado «



Benemérita Universidad Auténoma de Puebla
Maestria en Ingenieria Quimica

Esterilizado de
Botellones

Filtro de
Carbén Desinfeccion
< : or Ozono
Filtro = Activo Filtros P ke b
7 Lampara Luz 7
Ultravioleta L.
Bomha = é % é

Estanque Filtro de Suavizador Trans fovencia

de Agua Ervena Osmosis Inversa Llenado de

Botellones

E =

Figura 1.6. Proceso de purificacion de agua
Extraido de: https://www.aquanext.cl

Como se puede observar durante el proceso de purificacién, se aplica la filtracidn.

La filtracion es una operacion unitaria donde se separan los sélidos que se encuentran
suspendidos en un medio liquido haciendo pasar la suspension a través de un medio poroso, el
cual va a retener las particulas sdélidas dejando pasar el liquido. Los sélidos quedaran retenidos
en funcién de su granulometria y segun sea el tamafio de los poros.

Se le conoce como medio filtrante a la barrera que retiene los sélidos y deja pasar el liquido,
puede ser un tamiz, una tela, un tejido de fibras, fieltro, membranas poliméricas o un lecho de
solidos. El liquido que atraviesa el medio filtrante se denomina filtrado.

El proceso de filtracion se puede realizar a partir de 3 fuerzas impulsoras: gravedad, presion o
vacio y centrifuga (Guizard, 1999).

Existen varias técnicas de filtracion que emplean membranas entre ellas la Microfiltracion, la
Ultrafiltracion, Nanofiltracion y la Osmosis. Estas técnicas tienen una transferencia de materia
bajo el efecto de un gradiente de presidn y se llevan a cabo en un modo de filtracion tangencial
(Figura 1.7), es decir, cuando el liquido a filtrar circula de manera permanente y con cierta

velocidad a lo largo de la superficie de la membrana.

1.Q. Ana Belen Morales Alvarado «



Benemérita Universidad Autonoma de Puebla
Maestria en Ingenieria Quimica

soporte

Salida permeato MAacroporaso
2 e f
‘I’ o ‘|' '|' / membrana

R R R AR AT T AT T AT T AT IR filtrante
RRERRIRRRIRRITRRIRRPTRRIRRPIRTPRIEY,

LA AT ThTh T T T ThTaThTaTh ThTh Th T Th'

Entrada o AC O i

; o o O Salida
Alimentacion ——pw O e
afiltrar O o o O O 0 concentrado

B.J.M.J.JeJ.J.Je.J.uz.J.JJza;iz.};aa;iae;aaea}
& —L e o
(=]
¥ W

Salida permeato

Figura 1.7. Principio de la filtracion tangencial (en tubo)
Extraido de: Guizard, (1999)

Estas especies pueden presentarse en suspension o en solucion en el liquido a tratar (Guizard,
1999). Las técnicas de filtracién tangencial que utilizan membranas artificiales empiezan con la
separacion de particulas microscépicas o de especies bioldgicas tales como las bacterias, en cuyo
caso se trata de microfiltracion. Para especies o fragmentos de materias mas pequefias como los
coloides, las macromoléculas o los virus, se emplea la ultrafiltracion. En cuanto a las pequeiias
moléculas de masa molecular inferior a 1000 se separan por una técnica llamada nanofiltracion.
Esa técnica permite también separar iones multivalentes de iones monovalentes. En cuanto a la
dsmosis inversa es la técnica que permite detener la casi totalidad de las especies contenidas en
un liquido. Se utiliza principalmente en un medio acuoso para obtener agua ultrapura. La figura
1.8 muestra las técnicas de filtracion con membranas y algunas de sus caracteristicas (Guizard,

1999).
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Figura 1.8. Diagrama de descripcion de técnicas de filtracion con membranas
Extraido de: Autoria Propia
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Figura 1.9. Comparacion de técnicas de filtracion por membranas

Extraido de: https://www.aquatreatment.co/filtracion-por-membrana
La figura 1.9 muestra los diferentes tipos de filtracién por membranas y los organismos o sales
gue se eliminan de acuerdo con el tamafio de poro de cada tipo de membrana.
Es necesario que las membranas presenten ciertas caracteristicas como son: alta permeabilidad,
selectividad de contaminantes y mayor resistencia a la adherencia de microorganismos en la
superficie; a la fecha se sigue trabajando en la obtencién de membranas con estas propiedades
(Hoek et al., 2003; Lind et al., 2009; Jeong et al., 2007). En la figura 1.10 se puede observar las

distintas geometrias que puede tener una membrana, y dependiendo de ello seran las

caracteristicas que se obtienen.
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Figura 1.10. Geometria de poros en funcion de la estructura de la membrana. (a) poros cilindricos, (b) y (c)
poros con geometria compleja.
Extraido de: Guizard, (1999)

Durante el proceso de filtracién suceden diversos fendmenos que con ayuda de diversas
expresiones matematicas se pueden comprender, tal es el caso de La Ley de Darcy, la cual
establece la relacion entre la velocidad de descarga vy el gradiente hidraulico del flujo del agua en
un medio poroso (Duran-Pinzén et.al. 2017).

-p _ 32v

L D2

(Ec. 1) Ley de Darcy

Se sabe que dependera del medio filtrante para obtener un proceso de filtracion eficiente, dentro
de los materiales empleados se encuentran la tela, papel o material poroso y debe cumplir con
ciertas caracteristicas como es, tener facilidad para remover la fase sélida; ofrecer la minima
resistencia al flujo para la rapida formacion de la torta de filtracidn; tener resistencia a las
condiciones del proceso es decir, ser lo suficientemente fuerte para soportar la torta y aguantar
bajo condiciones extremas del proceso; no debe obstruirse o sesgarse, es decir, tener alto
rendimiento del liquido para un AP dado; debe ser quimicamente inerte y no tdxico y debe
permitir facilidad del retiro de la torta limpia; finalmente, no ser de alto precio (Martin et.al 2011).
La resistencia total que se establece sobre el medio, incluyendo la de las particulas incrustadas,
se llama resistencia del medio filtrante y es importante durante los primeros momentos de la

filtracion. La resistencia que ofrecen los sdlidos, y que no se debe al medio filtrante, se llama
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resistencia de torta. La resistencia de la torta es cero al iniciar la filtracidn, a causa de la deposicidn
continua de sodlidos sobre el medio, esta resistencia aumenta continuamente con el tiempo de
filtracion. En él existen resistencias que bloquean el paso del liquido de un lado al otro, siendo las
dos mas importantes y caso de estudio la resistencia de la torta (a) y la resistencia del medio
filtrante (Rm), estas expresiones se conocen a partir de la ecuacion general de la filtracion

(Hernandez, 2022).
at _ o<xCxu Vv URm

dv — (-AP)gcx A2 (=AP)gcA
(Ec. 2) Ecuacion general de la filtracion

Finalmente, con ayuda del nimero de Reynolds (Re), que es un nimero adimensional utilizado
en mecanica de fluidos, disefio de reactores y fendmenos de transporte para caracterizar el
movimiento de un fluido, dependiendo su valor indica si el flujo sigue un modelo laminar o
turbulento. Cabe resaltar que la ecuacién de Darcy es valida tanto para flujo laminar como para
flujo turbulento de cualquier liquido en una tuberia. El nUmero de Reynolds se define como la
relacion entre las fuerzas inerciales y las fuerzas viscosas presentes en un fluido (Smiths, 2003).
Este relaciona la densidad, viscosidad, velocidad y dimensién tipica de un flujo en una expresién
adimensional, que interviene en numerosos problemas de dindmica de fluidos. Dicho nimero o
combinacion adimensional aparece en muchos casos relacionado con el hecho de que el flujo
pueda considerarse laminar (numero de Reynolds pequefio) o turbulento (nimero de Reynolds
grande).

Si el nimero de Reynolds es menor a 2300, el flujo serad laminar vy, si es mayor de 4000, el flujo

sera turbulento (Smiths, 2003).

pVsD
u

(Ec. 3) Ecuacion de nimero de Reynolds
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En el proceso de purificacidon de agua no es la excepcion, es por ello por lo que debe ser evaluado
y esto se realiza a partir de analisis quimicos y fisicos del agua que se obtiene. Para ello existen
técnicas fisicoquimicas que permiten evaluar la calidad del agua, y normatividad que indica el

rango de aceptacion para confirmar que el proceso de purificacién ha sido eficiente.

1.6. Normatividad vigente en agua para consumo humano

La Ley Federal sobre Metrologia y Normalizacion (LFM) menciona distintos tipos de normas
oficiales mexicanas entre las que se encuentran las Normas Oficiales Mexicanas (NOM) y Normas
Mexicanas (NMX).

Es indispensable conocer las leyes y normas relativas al suministro de agua potable ya que ellas
definen las funciones y responsabilidades de quienes suministran el servicio y constituyen la base
para que la autoridad competente determine si se esta prestando adecuadamente el servicio.
Las NOM son de uso obligatorio en su alcance, y para consumo humano se pueden identificar las
siguientes:

La norma oficial mexicana NOM 012-SSA1-1993, "Requisitos sanitarios que deben cumplir los
sistemas de abastecimiento de agua para uso y consumo humano publicos y privados" establece
los requisitos sanitarios que deben cumplir los sistemas de abastecimiento de agua para uso y
consumo humano publicos y privados para proteger el agua de contaminacion.

La norma sefiala que debe preservarse la calidad bacteriolégica del agua en cualquier parte del
sistema, hasta en los puntos mas alejados de la red de distribucién mediante una desinfeccion
continua y permanente que garantice la existencia de cloro residual libre entre 0.5 a 1.0 mg/L. La
vigilancia del cumplimiento de esta Norma corresponde a la Secretaria de Salud y a los gobiernos
de las entidades federativas.

El objetivo de NOM 201-SSA1-2015, “Productos y servicios, agua y hielo para consumo humano,
envasados y a granel, especificaciones sanitarias”, tiene como objetivo establecer las

caracteristicas y especificaciones sanitarias que deben cumplir el agua y el hielo para consumo
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humano que se comercialice preenvasado o a granel y los establecimientos que se dediquen al
proceso o importacion de dichos productos. La norma se considera de observancia obligatoria en
el territorio nacional para las personas fisicas o morales que se dedican al proceso o importacion
de agua y hielo para consumo humano.
La norma oficial mexicana NOM-127-SSA1-1994, “Salud ambiental, agua para uso y consumo
humano-Limites permisibles de calidad y tratamientos a que debe someterse el agua para su
potabilizacion” tiene como objetivo establecer los limites permisibles de calidad y los
tratamientos de potabilizacién del agua para uso y consumo humano, que deben cumplir los
sistemas de abastecimiento publicos y privados o cualquier persona fisica o moral que la
distribuya, en todo el territorio nacional.
Las NOM'’s citadas son responsabilidad del Sector Salud quien las vigila en coordinacion con la
Comisidon Nacional del Agua y la observancia de estas tres normativas permite la obtencién y
aseguramiento de agua de calidad para consumo humano.
Dentro de las NOM se mencionan normas NMX, las cuales sugieren procedimientos para la

determinacién de los parametros evaluados.
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1.7. Estado del Arte

La nanotecnologia enfocada a la elaboracion de materiales o bien su mejora ha sido un area
ampliamente investigada, y en el caso de las nanofibras no es la excepcidn, la investigacidn tedrica
nos dio pauta al disefio de la metodologia, esperando los resultados favorables en la aplicacion a
la purificacién del agua.

En la tabla 1.4 se enlistan los trabajos previamente realizados sobre el tratamiento de agua
usando nanofibras de o6xidos y sales metdlicas con efecto bactericida resaltando que los
nanobicidas como las nanoparticulas metdlicas y los nanomateriales artificiales, se incorporan
con éxito en nanofibras cuyo resultado muestran una alta actividad antimicrobiana y estabilidad
en el agua (Marelize & Thomas, 2010).

Tabla 1.4. Investigaciones previas sobre nanofibras y agua

Titulo Autor (es)

Nanoparticulas de 6xido de grafeno como agente biocida incrustados en
membranas de microfiltracién electrohiladas para tratamiento de aguas:

una revision sistematica
Eliminacién eficiente de bactglr;e(\;rgr:/illgjdsagel agua mediante nanofibras (Fahimirad et al., 2021)
Desarrollo de un purificador de agua portatil multifuncional avanzado (Taheran et al., 2019)
Nanotecnologla parala depura_lmon de agua: Membrana _nanoflbrosa (TIili & Alkanhal, 2019)
electrohilada en el tratamiento de agua y aguas residuales

(Sandoval Acuna & Torres
Becerra, 2021)

(Marelize & Thomas
Eugene, 2017)
Membranas electrohiladas de doble accién para tratamiento de agua (Amariei et al., 2016)
Desinfeccion y purificacion de agua mediante nanoparticulas metalicas y (Sénchez et al., 2012)
membranas compositas. "
Separacion de particulas micrénicas a submicrénicas del agua: (Aussawasathien et al.,
membranas nanofibrosas de nailon 6 electrohiladas como prefiltros 2008)

Nota. Fuente: Autoria propia

El potencial de las nanofibras y nanobicidas en la depuracién de agua

Actualmente se tienen herramientas para evaluar las condiciones de los materiales aplicados a
nuevos métodos, a partir del calculo de propiedades especificas, mismas que en el proceso de

experimentacidn son clave para obtener resultados positivos.
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Capitulo Il: Materiales y Métodos.

Los materiales y equipos que se utilizaron en la parte experimental se presentan en la tabla 2.1.

Tabla 2.1. Equipo propuesto para utilizar durante el proceso de experimentacion

Equipo Funcion Caracteristicas Imagen
Electrohilado Obtencién de Marca: Prendo
micro y Control de
nanofibras Temp. Digital
rango de
temperatura:

ambiente a 60°C
sensibilidad de
temperatura:
+/-0.5°C
voltaje 120V
Watts 381W.

Redmetro Analisis Anton Paar
reolégico modelo

RheolabQC
(E.UA.)
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Microscopio Estructura de Modelo JSM-
MEB de bajo las microy 5300 (E.U.A.) el
vacio nanofibras cual trabaja con

una diferencia
de potencial de
10KV,
detectando
electrones
retro-
dispersados y
en
amplificaciones
de 5,000,
10,000y
20,000X.
Calorimetrode  Caracterizacion ~ TA Q500 de TA
Barrido TA térmica de Instruments

Q500 fibras

Benemérita Universidad Auténoma de Puebla

Maestria en Ingenieria Quimica
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FTIR modelo Confirmar la Marca: Vertex
VERTEX 70 presencia de 70,
sales metalicas. Bajo un rango

espectral de
370 a 5,000 cm-
1
Temperatura de

24°C,

Este equipo se
encuentra en el
Centro
Universitario de
Vinculacién y
Transferencia
de Tecnologia
de la BUAP.

Software: Origin

8.
Micro balanza Isotermas de Marca GAHN
adsorcion modelo C-33

Nota. Fuente: Autoria propia

La investigacidn se realizo en el laboratorio de Ingenieria en Alimentos de la Facultad de Ingenieria

Quimica, perteneciente a la Benemérita Universidad Auténoma de Puebla.
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2.1. Obtencidn de nanofibras con plata y 6xido de zinc

Las nanofibras se obtuvieron a partir de una solucion polimérica homogénea de alcohol
polivinilico (PVA) al 10% w/v en relacion 1:1 con nanoparticulas comerciales de plata (NPs-Ag) y
oxido de zinc (NPs-ZnQ), ambas marcas Sigma-Aldrich, posteriormente se realiza el proceso de
electrohilado. Los parametros de electrohilado se fijaron a 12 kV, 12 cm de distancia inyector-
colector, velocidad de flujo 0.6 mL/h y velocidad del colector de 88 rpm. Posteriormente fueron
reticuladas con vapores de glutaraldehido 48 h a temperatura ambiente con la finalidad de evitar

la solubilidad del soporte.

2.2. Caracterizacion de las Nanofibras (NFsQ)

a) Microscopia Electronica de Barrido
Se tomd 1 cm? de cada una de las nanofibras electrohiladas y se sometieron a un bafio de oro al
alto vacio durante 1 minuto con ayuda de una unidad de devastado y bombardeo de iones marca
Denton Vacuum modelo Desk V.
Las micrografias se obtuvieron a 500X, 1000X, y 5000X con un voltaje de aceleracion de 25 kV en
un microscopio electrénico de barrido marca JEOL modelo JSM-6610 equipado con el software
Smile ViewTM. La determinacion del diametro de las nanofibras se realizé con el software de
procesamiento de imagenes Image Jv1.51j8.

b) Espectroscopia de Infrarrojo
Los espectros de infrarrojo de las nanofibras electrohiladas se obtuvieron con un
espectrofotémetro IR con transformada de Fourier (FT-IR) marca Perkin Elmer, modelo Spectrum
100 equipado con ATR. Los espectros de infrarrojo se colectaron con el software SpectrumTM 10

incluido en el equipo, en un intervalo de nimero de onda entre 600 y 4000 cm?.
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c) Calorimetria Diferencial de Barrido

El analisis térmico de las nanofibras se llevd a cabo en un calorimetro diferencial de barrido (DSC)
marca TA Instruments modelo 2010 equipado con un flujdmetro de la misma marca y calibrado
con indio (Tm =429.75 K). En una de las dos celdas de aluminio se agrega aproximadamente 2 mg
de las fibras, mientras que la otra celda se coloca vacia para poder medir las diferencias de flujo
de calor entre ambas. El analisis se realiza en atmdsfera de nitrégeno con un flujo de 70 mL/min,
mientras que la rampa de calentamiento fue establecida en 10 C/min en un intervalo de 25 a 600
°C. Las temperaturas de transicion vitrea (Tg) y de fusiéon (Tm), asi como las entalpias de fusién

son calculadas haciendo uso del software Universal Analysis 2000 v4.5A.

d) Evaluacién de actividad antimicrobiana.
Los efectos de la actividad antimicrobiana de las nanofibras se evaluaron mediante el método de
difusién en disco, contra Escherichia coli, bacterias gramnegativas. Para el crecimiento bacteriano
se utilizé agar de soja TRYPTICASA. Se colocaron las nanofibras de PVA con las NPs-ZnO, NPs-Ag,
en discos de filtro (5 mm de didmetro) y se incrustaron en placas de Petri inoculadas (60 mm),

posteriormente se incubaron a 37 °C durante 24 h. Estas pruebas se realizaron por triplicado.

2.3. Muestreo de Campo y analisis de Agua potable

Se recolectd muestra de agua potable del laboratorio 105 del edificio FIQ perteneciente a la
Facultad de Ingenieria Quimica, esto de acuerdo con Norma Mexicana NMX-AA-014-1980 para el
muestreo de cuerpos receptores y los pardmetros son evaluados de acuerdo con la Norma
Mexicana NOM-127-SSA1-1994, de "Salud ambiental, agua para uso y consumo humano-limites

permisibles de calidad y tratamientos a que debe someterse el agua para su potabilizacién”.
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2.3.1. Analisis fisicoquimicos del agua potable

a) Determinacion de Turbiedad
La determinacion se realizé con el turbidimetro o el nefeldmetro, aplicando un método
cuantitativo. La muestra se analizé en un tiempo no mayor a las 24 horas de colectada, a
temperatura ambiente (NOM-038,2001).

b) Determinacion de Sélidos disueltos totales (Met. Gravimétrico)
Se determind la cantidad de sales solubles en el agua, a partir de su evaporacién a 180°C a 100
mL agua previamente filtrada. La muestra homogenizada se paso por un filtro estandar y luego
se evaporo en una placa hasta sequedad, la cual se pesd hasta un obtener un valor constante a
180 t 2°C. La diferencia de peso de la cdpsula corresponde a los sdlidos totales disueltos,
empleando una Balanza analitica de precisién 0.0001 marca Sartorius

c) Determinacion de pH
La muestra homogenizada se sometio a la lectura de un potenciémetro, previamente verificado
(pHmetro Thermo Instrument, H18424) hasta obtener un valor estable.

d) Determinacion de Dureza total (Met. Complejométrico)
La dureza total se determind por método volumétrico, con soluciones de EDTA y Negro de
Eriocromo T como indicador, con viraje de color de rojo vino hasta color azul. El punto final de la
titulacion se obtuvo con un buffer que estabilice el pH a 10 (NOM-072,2001).

e) Determinacion de color
Se realizé a partir de un comparador manual para tubos Nessler de 50 mL con escala de vidrios
coloridos estandarizados equivalentes desde 2,5 a 100 Unidades Pt-Co. La muestra se analizé en
un tiempo no mayor a las 24 horas de colectada, a temperatura ambiente (NOM-045,2001).

f) Determinacion de cloro residual
El cloro residual se efectué a partir de un medidor de color el cual tiene como principio

colorimétrico (NOM-108,2001).
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g) Determinacion de cloruros

La determinacion de cloruros realizé a partir de en una valoracion con nitrato de plata utilizando
como indicador cromato de potasio. La plata reacciona con los cloruros para formar un
precipitado de cloruro de plata de color blanco. En las inmediaciones del punto de equivalencia
al agotarse el ion cloruro, empieza la precipitacién del cromato. La formacion de cromato de plata
puede identificarse por el cambio de color de la disolucién a anaranjado-rojizo, asi como en la

forma del precipitado. En este momento se da por terminada la valoracion (NOM-073,2001).

h) Determinacion de AOX
El método se basa en la determinacion de AOX en muestras de agua acidificada con acido nitrico.
Mediante la adicion de nitrato sddico a la muestra y tratamiento del carbon activado tras la fase
de adsorcién con una solucién de nitrato sddico exento de haluros, los compuestos halogenados
inorganicos, son desplazados del carbdn, a continuacion, el carbén activado cargado es quemado
con corriente de oxigeno, con lo que los halégenos de compuestos organicos se convierten en
haluros de oxigeno. Estos son transportados a la celda de valoracion donde se cuantificaron por
microcoulombimetria. Este pardmetro indica la concentracion en una muestra de agua de estos

compuestos, que contienen cloro, bromo o yodo (ISO 9562,2004).

2.3.2. Caracterizacion microbioldgica del agua
Se determind la calidad microbioldgica del agua potable, considerando los parametros: Oxigeno
disuelto (OD), DBO y calidad microbioldgica.

a) Demanda Bioldgica de Oxigeno (DBO)
Estas pruebas se realizaron de acuerdo con la norma NMX-AA-028-SCFI-2001, la cual consiste en
la medicion de la concentracién de Oxigeno Disuelto (OD) de cada muestra problema al inicio

después de agregar sales, airar la muestra y depositarlas en botellas tipo Winkler, posteriormente
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en 5 dias medir el OD final. Los valores de oxigeno disuelto seran convertidos a DBO siguiendo la
Ecuacion 5.
DBO; = OD; — 0D (5)
DBO;= Demanda bioldgica de oxigeno al dia i en mg/L de muestra.
OD =0xigeno consumido por la sustancia de prueba al dia i en mg/L.

OD 6=0xigeno consumido por el medio mineral al dia 5 en mg/L.

b) Cuantificacion Microbioldgica de coliformes
La NOM-127-SSA1-1994, establece que los agentes bioldgicos nocivos a la salud que deben
cuantificarse son los microorganismos coliformes, para ello se siguio la técnica del nimero mas
probable, segin la NOM-127-SSA1-1994, misma que establece los limites maximos expresados

en UFC (Tabla 2.2)
Tabla 2.2. Limites mdximos permisibles de acuerdo con la NOM -127-SSA1-1994

CARACTERISTICA LIMITE PERMISIBLE
Organismos coliformes totales 2 NMP/100 ml
2 UFC/100 ml

Organismos coliformes fecales No detectable NMP/100 ml

Cero UFC/100 ml

Nota. Fuente: Autoria propia

Para la técnica de filtracion por membrana los resultados se expresaron en UFC/100 mL (unidades
formadoras de colonias por 100 mL), para la técnica del nUmero mas probable los resultados se

reportan en unidades de NMP/100 mL (nimero mas probable por 100 mL).
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2.4. Construccion del Sistema Piloto

Se construyd un sistema de filtrado durante el proceso de experimentacién, mismo que se

presenta a continuacion en la figura 2.1:

Implementacion del
filtro seleccionado

| I

Cotizacién y compra de Construccién del filtro Conexién de la tuberia que
tuberia, limpiador y — y del sistema de comunicard el agua
vélvula de nivel. purificacion. almacenada hacia el filtro.

Arranque de operacion Toma de muestra: agua o Colocacion de las
del sistema de potable nanofibras disefladas

purificacién.

*
Anilisis de resultados
antes del filtro y
después del filtro.

Malla

a Nanofibras con
gruesa | pomez metales

V /N VANV /ANV/AN

|
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Arena [ Piedr:

Agua para
consumo
humano

~
,,‘k

Figura 2.1. Diagrama de implementacion de filtro seleccionado para el sistema de purificacion.
Extraido de: Autoria propia

En el diagrama de la figura 2.2 se presenta el proceso que se llevé a cabo para el presente

proyecto.
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Obtencién de nanofibras de alcohol
polivinilico, nitrato de plata y éxido de zinc
con propiedades bactericidas para agua de

consumo humano

A

Formacion de fibras por
electrospinning

A4

Inclusion de plata Inclusién de éxido de zinc
ol Caracterizacién de las
1 fibras
Evaluacién Evaluacién Andlisis por FTIR Determinacién Determinacién
morfolégica por térmica por de las fibras. de isotermas de de capacidad
SEM. calorimetria. adsorcion microbiana

Construccién del sistema

piloto.

A4

Implementacién del
proceso de purificacion

A4

Evaluacion de la calidad
del agua

Figura 2.2. Diagrama de Proceso para la obtencion de nanofibras.
Extraido de: Autoria propia
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Capitulo lll: Resultados y Discusion.

3.1. Proceso de electrohilado.

Para efectuar la inclusion de compuestos metalicos en las nanofibras electrohiladas, se reportan
dos procesos, el primero a partir de una post modificacion de la nanofibra hecha y el segundo
proceso consiste en agregar los compuestos metalicos en la mezcla con la solucion polimérica,
previa al proceso de electrohilado. En el presente trabajo se realizé la inclusién empleando el
segundo proceso, donde se incluyeron las nanoparticulas de plata y 6xido de zinc en la mezcla
polimérica de alcohol polivinilico (PVA) (Pillay et al., 2013; Fahimirad y Ajalloueian, 2019). Las
soluciones preparadas se enlistan en la tabla 3.1 variando las concentraciones de las

nanoparticulas de plata y éxido de zinc.

Tabla 3.1. Soluciones para electrohilado concentraciones bajas.

No. De solucién Descripcion No. De solucién Descripcion
Solucién 1 PVA 10% + Ag (1%) Solucion 6 PVA 10% + Ag (15%)
Solucién 2 PVA 10% + ZnO (1%) Solucién 7 PVA 10% + ZnO (5%)
Solucién 3 PVA 10% + Ag (1%) + ZnO (1%) Solucién 8 PVA 10% + ZnO (7%)
Solucién 4 PVA 10% + Ag (5%) Solucién 9 PVA 10% + Ag (15%) + ZnO (5%)
Solucién 5 PVA 10% + Ag (5%) + ZnO (1%)

Las condiciones de operacién del equipo fueron determinados de acuerdo con los resultados que
se obtuvieron en la investigacién titulada “Caracterizaciéon de las propiedades morfoldgicas y
térmicas de fibras de aceite de oliva encapsulado obtenidas por electrospinning empleando como
agente encapsulante alcohol polivinilico PVA” en la cual se variaron las concentraciones de PVA.
En la tabla 3.2 se puede observar las caracteristicas mds sobresalientes de las soluciones de PVA

al 8,10 y 12%. Se puede observar que las nanofibras obtenidas con mejor morfologia fueron las
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de la solucidon de PVA al 10%, donde las fibras se consideran regulares, presentando una

morfologia lineal homogénea sin abultamientos (Silva Gonzalez, 2016).

Tabla 3.2. Fibras de PVA a diferentes concentraciones.

Condiciones de Imagen SEM Observaciones
electrohilado
12 Kv polo positivo PVA 8% Debido a la relaciéon que existe

12 Kv polo negativo
0.1 mL/h velocidad de
inyeccion

20 cm de distancia
150 rpm velocidad
rotativa del rodillo

12 Kv polo positivo
12 Kv polo negativo
0.1 mL/h velocidad de
inyeccion
20 cm de distancia
150 rpm velocidad
rotativa del rodillo

12 Kv polo positivo
12 Kv polo negativo
0.1 mL/h velocidad de
inyeccion
20 cm de distancia
150 rpm velocidad
rotativa del rodillo

SE| 10KV L WDIImm  §540
F &

Nota. Fuente: Silva Gonzalez, 2016
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entre el agua y el alcohol
polivinilico, se observan fibras no

homogéneas y no definidas,
endebles, las condiciones
empleadas en el proceso de

electrohilado no permitieron la
evaporacion del solvente.

Las condiciones de electrohilado,
asi como la composicién del PVA
es la adecuada para la obtencién
de fibras regulares, presentando
una morfologia lineal homogénea
sin abultamientos en
comparacion con las soluciones
de PVA 8%y PVA 12%.

Las fibras obtenidas a Ia
composicion de PVA12% son de
morfologia irregular con
presencia de gotas (beads) las
cuales nos indican que las
condiciones empleadas no son las
adecuadas para dicha
composicion.
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Durante el proceso de electrohilado no se tuvieron problemas con ninguna de las nueve

soluciones preparadas, en la tabla 3.3 se muestran algunas imagenes de las nanofibras obtenidas
de algunas soluciones.

Tabla 3.3. Nanofibras obtenidas de soluciones con componentes antibacterianos.

Composicion de Imagen SEM Composicion Imagen SEM
la solucion de la solucién
polimérica polimérica
Solucion de o 3 Solucion de
PVA al 10% y PVA al 10% y
1% de 6xido de 15% de plata
zinc
Solucion de Solucion de
PVA al 10% y PVA al 10%,
1% de plata 5% de 6xido
Ve s e dezincy15%
; ek de plata
’ J! £3 i
\ @iﬁlgn. 20KV vyf«zmm SS50 i %6,000 5.er
Solucion de A 1 :
PVA al 10% y . N
5% de oxido de
zinc

Es importante considerar las caracteristicas fisicas de las soluciones poliméricas ya que de ello

depende la morfologia de las nanofibras electrohiladas obtenidas. Para evaluarlo se realizé la
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medicion de conductividad, viscosidad y pH de las soluciones elegidas consideradas mas eficaces,
para formar el filtro.
Los resultados se muestran en la tabla 3.4 y se tomd como referencia la solucion de PVA al 10%
debido a que se han obtenido fibras con buenas caracteristicas. Los datos de conductividad de las
soluciones oscilaron entre 400-500 pS vy viscosidad de 550-900 Cp. De acuerdo con la bibliografia,
se sabe que los parametros de viscosidad y conductividad afectan directamente al tamafio de
diametro de las fibras obtenidas, ejemplificando el aumento de la conductividad eléctrica de la
solucidn, produce una disminucion significativa en el didametro de las nanofibras electrohiladas.
De otra forma la solucion tiende a disminuir su capacidad de electrohilarse, cuando disminuye la
conductividad de la solucidn; generando una elongacion insuficiente del chorro de la solucién
debido a una reduccion de la fuerza eléctrica para producir una fibra uniforme; y con ello se pierde
la capacidad de electrohilarse (Hayati y col., 1987). Con respecto a la viscosidad si las soluciones
presentan un valor muy bajo se favorece la interrupcion del chorro continuo pero un exceso de
ella provoca el secado y taponeo prematuro en la salida de la aguja del inyector.
La figura 3.1 muestra graficamente el proceso de electrohilado y como los compuestos metdlicos
se encuentran en una solucién homogénea junto con el polimero. En este caso se puede observar
que al adicionar los compuestos metalicos existe un aumento en densidad y viscosidad para las
soluciones de PVA al 10%/ 15% de plata y PVA al 10%/ 5% de 6xido zinc. Sin embargo, para la
solucion de PVA al 10% y 7% de 6xido de zinc no sucede lo mismo, la conductividad disminuye de
manera considerable, observando que no existe una relacion directa entre la conductividad y la
viscosidad.
Con respecto a la morfologia de las nanofibras, los resultados obtenidos para la solucion de PVA
al 10% vy las diferentes concentraciones de sales metalicas permiten concluir que se logro realizar
el proceso de electrohilado de manera satisfactoria.
Los datos de pH de las soluciones electrohilables oscilan entre 4 y 7 considerando que es un

indicador de los iones libres presentes en la solucidn, condiciones que no impidieron que se
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realizara de forma adecuada el proceso de electrohilado y que se hayan obtenido nanofibras con

propiedades fisicoquimicas aptas para la construccién del filtro.

Alto Voltaje -

Figura 3.1. Representacion del proceso de electrohilado de PVA, AgNOs y ZnO.
Extraido de: Autoria personal.

Tabla 3.4. Medicion de caracteristicas de soluciones poliméricas.

Conductividad (uS) Viscosidad (Cp) pH

Solucién de PVA al 10% 416 824 4-5
Soluciones de PVA al 10% y plata 15% 805 922 4-5
Soluciones de PVA al 10% y 5% 6xido de zinc 753 1184 6-7
Soluciones de PVA al 10% y 7% Oxido de zinc 143 2168 6-7

Posteriormente al proceso de electrohilado las nanofibras obtenidas, se removieron del soporte
utilizado y fueron colocadas sobre papel filtro y se introdujeron al proceso de reticulaciéon mismo
que genera la hidrofobicidad de la fibra electrohiladas. Para ello se dejaron en un frasco
hermético con glutaraldehido al 25% marca Sigma- Aldrich por un tiempo de 48 horas. Se observo
encogimiento de la pelicula de nanofibras electrohiladas entre 15% y 20 % al entrar en contacto
con el glutaraldehido (Figura 3.2). Dicho comportamiento es atribuible a un efecto de evaporacion
del agua presente en la fibra, posteriormente fueron colocadas en un desecador con gel de silice,

previo al armado de filtro final.
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Figura 3.2. A) Fibra obtenida sin proceso de reticulacion. B) Fibra obtenida con proceso de reticulacién.
Extraido de: Cdmara digital.

3.2. Caracterizacion de las nanofibras

3.2.1. Determinacion de Capacidad microbiana.

Se realizaron pruebas para evaluar la capacidad antimicrobiana de las nanofibras de PVA con las
NPs-ZnO, NPs-Ag comerciales a partir de las soluciones: 1,2,3,4 y 5 de la tabla 3.1. A partir del

proceso de reticulacion se nombrara el material obtenido como membrana.

Tabla 3.1. Soluciones para electrohilado concentraciones bajas.

No. De solucion Descripcion No. De solucién Descripcion
Solucién 1 PVA 10% + Ag (1%) Solucién 6 PVA 10% + Ag (15%)
Solucion 2 PVA 10% + ZnO (1%) Solucion 7 PVA 10% + ZnO (5%)
Solucién 3 PVA 10% + Ag (1%) + ZnO (1%) Solucién 8 PVA 10% + ZnO (7%)
Soluciéon 4 PVA 10% + Ag (5%) Solucién 9 PVA 10% + Ag (15%) + ZnO (5%)
Solucién 5 PVA 10% + Ag (5%) + ZnO (1%)
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El objetivo de este estudio fue evaluar el efecto antimicrobiano de las membranas. Para ello se
evaluaron concentraciones del 1-5% y posteriormente 10-15% y se determind la concentracion
de NPs en la solucion polimérica de PVA que permitid la inhibicién del crecimiento bacteriano.
En la figura 3.2 se muestra la imagen de las primeras pruebas realizadas a las soluciones 1,2, 3, 4
y 5, las cuales fueron sembradas en agar de soja Trypticase y se inocularon un millén de bacterias
por separado de Salmonella typhi y Escherichia coli. Desafortunadamente no se obtuvo la
inhibicidon en el crecimiento bacteriano que se esperaba, esto en contraste con publicaciones
previas como las de Tan et.al., 2016 que obtienen actividad antibacteriana de las fibras a partir
de soluciones poliméricas de PVA y NPs-Ag al 0.1% y de acuerdo con los datos presentados en la

investigacion de Khan, et.al. (2019) se han utilizado concentraciones de NPs-ZnO de 5%,7% y 10%.

Figura 3.3. Evaluacion antimicrobiana de las nanofibras con inclusion de plata y dxido de zinc a concentraciones
bajas.

Extraido de: Cadmara digital.

Como consecuencia de los primeros resultados obtenidos y presentados en la seccién anterior,
se evalud el efecto antimicrobiano de las membranas electrohiladas elaboradas con
nanoparticulas soportada en PVA mediante el método de micro dilucion en medio de cultivo TSB
y como indicador de viabilidad se empled Resazurina a cinco concentraciones 0.33 mg/mL, 0.83

mg/mL, 1.67 mg/mL,2.5 mg/mLy 3.33 mg/mL, con la cepa de E. coli ATT 8739EA.
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Figura 3.4. Placa de micro dilucién de la evaluacion antimicrobiana de las nanoparticulas comerciales
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Extraido de: Reporte de andlisis de resultados.

La figura 3.4 muestra los resultados obtenidos y de acuerdo con el reporte emitido se puede
observar que las NPs-ZnO inhibieron el crecimiento de la bacteria a una concentracion de 1.67
mg/mL, y se cree que las NPs-ZnO detuvieron el metabolismo redox de la bacteria manteniendo
el color azul del indicador utilizado, mientras que las NPs-Ag no mostraron actividad
antibacteriana, pudiendo observar el cambio de color de azul a rosado lo que indica que el
metabolismo redox de la bacteria estd intacto, esto debido posiblemente a la baja concentracion
que contiene el producto de 0.02 mg/mL en la solucién estabilizadora.

Tomando en cuenta los resultados obtenidos se decidié incrementar la concentracién de las
nanoparticulas en la solucidn del polimero, previo al proceso de electrohilado, proponiendo las
soluciones 6, 7, 8 y 9 (Tabla 3.5) y posteriormente se efectud el proceso de electrohilado.
Finalmente se evalud la capacidad antibacteriana, eligiendo la bacteria Escherichia coli. En la tabla

3.5 se muestran los resultados obtenidos.
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Tabla 3.5. Actividad antimicrobiana de las NF de PVA con aumento de NPs-ZnO, NPs-Ag (% en peso).

Solucién Promedio de zonas de inhibicidn formadas (mm)
6 PVA 10% + Ag (15%) 3.88+1.15
7 PVA 10% + ZnO (5%) 8.25+1.40
8 PVA 10% + ZnO (7%) 9.38£1.85
9 PVA 10% + Ag (15%) + ZnO (5%) 6.38+1.55

De acuerdo con el trabajo realizado con Khan et.al. 2019 se obtuvieron datos de inhibicién de
5mm con un 9% de NPs-ZnO para E. Coli, manteniendo constante la concentracion de PVA al 10%,
y resultados obtenidos en la presente investigacién se consideran favorables ya que se obtiene
una zona de inhibicién de 6 a 9 mm para el caso de las membranas que contienen nanoparticulas
de 6xido de zinc. En los trabajos antes mencionados se muestra una mayor zona de inhibicién a
concentraciones mas altas de NPs-ZnO, sin embargo, no fue posible electrohilar soluciones con
concentracion mayor de 7% de NPs-ZnO, debido a un incremento de la viscosidad, y a un
taponamiento de la aguja por ello solo se trabajé con soluciones del 5% de NPs-ZnO.

En el caso de la plata, en investigaciones previas como la de Pupkevicitté et.al (2015), se reportan
resultados de inhibicidon para E. coli, con concentraciones de NPs-Ag de 0.02 y 0.04 % en una
solucion al 15% de PVA; y en el trabajo de Tan et.al. 2016 se reporta el uso de una solucion de
PVA al 12% con concentraciones de 1.5y 10 % de NPs-Ag; los resultados obtenidos de los trabajos
anteriores obtienen zonas de inhibicién promedio para E.Coli de 8mm y 10 mm para ambas
concentraciones de sales de plata respectivamente.

Los resultados obtenidos en este estudio presentaron datos de inhibicion de 3.88 mm para las
soluciones de PVA y 15% de sales de plata, siendo menor en comparacion con los resultados
presentados por Tan et.al. 2016.

Para la membrana obtenida de la mezcla de las nanoparticulas biocidas con PVA muestra una

inhibicion de 6.38 mm.

Activacion de las Membranas.
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De acuerdo con el proceso experimental después de electrohilar la nanofibra se somete al
proceso de reticulacidn para prevenir que la membrana se disuelva con el contacto con agua,
posteriormente se evalud la actividad antibacteriana, en donde se observé que las membranas
obtenidas después de haber sido secadas a temperatura ambiente en un desecador no muestran
actividad antibacteriana. En consecuencia, de lo anterior se procedié a humedecer las
membranas y se obtuvieron resultados favorables, lo que indica que las nanoparticulas de plata
quedan adsorbidas en la superficie de las nanofibras durante el proceso de electrohilado y de
reticulacién, concluyendo que es necesario humedecer las fibras para obtener un efecto
antibacteriano. La figura 3.5 muestra las pruebas con las membranas secas del lado izquierdo y
humedecidas del lado derecho en cada placa, observando las zonas de inhibicion de las

membranas humedecidas.

Promedio de zonas de inhibicién formadas (mm)
1.000
0.900

0.800
0.700
§ 0,600
0.500
| 0.400
0300
0.200
0.100
¥ 0.000
6 7 8 9

Figura 3.5. Actividad microbiana de PVA/ NPs-ZnO, NPs-Ag NFs contra Escherichia coli. y los efectos en el
diametro de la zona de inhibicion. A) PVA10%+7%NPs-ZnO B) PVA10%+NPs-Ag 15%+ NPs-5%Zn0O C)
PVA10%+15%NPs-Ag D) PVA10%+7%NPs-ZnO

Extraido de: Reporte de andlisis de resultados.
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3.2.2. Analisis morfoldgico a partir de la microscopia de barrido SEM.

El microscopio electréonico de barrido (SEM) es un instrumento que permite la observacion y
caracterizacion superficial de materiales inorganicos y organicos, proporcionando informacion
morfoldgica del material analizado. A partir de él se producen distintos tipos de sefial que se
generan desde la muestra y se utilizan para obtener informacion de la superficie de la muestra.
Con las imagenes obtenidas de las nanofibras y las membranas se determind su didametro con
ayuda del software Imagel. Y de acuerdo con la literatura, un minimo 100 mediciones en la
micrografia permitiran la obtencion de resultados representativos, por lo que cada una se dividid
en 4 cuadrantes realizando 25 mediciones de cada uno.

La tabla 3.6, muestra las nanofibras obtenidas a concentraciones del 1% de los materiales
biocidas, que en su mayoria se observan nanofibras homogéneas, con didmetro promedio de 350
+97.15 nm a 424 £91.50 nm. Cabe resaltar que de acuerdo con resultados de Kharaghani et.al.
2018 en su trabajo realizado con PVA y NPs-Ag obtuvieron nanofibras con didmetros menores a
500 nm, datos que coinciden con los datos de las fibras obtenidas. Las NFs obtenidas en este
estudio a partir de soluciones al 10%PVAy 1% de ZnO presentan una mejor definicién, a diferencia
de las fibras que contienen NPs de plata y en caso de las NF de PVA se observa que al agregarle
los metales su diametro disminuye, para las fibras de PVA/NPs-ZnO es de 350.81 nm+ 97.15 nm

y para las fibras de PVA/NPs-Ag es de 392.16 nm + 81.49 nm.
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Tabla 3.6. Micrografias de las NF de PVA con NPs-ZnO, NPs-Ag a concentraciones bajas.

Diametro Imagen Histograma de Diametros
. Eje x=diametro
promedio SEM Eje y= frecuencia
1. Nanofibras 35
obtenidas 30
de PVA al 5
10% 20
o 15
Diametro promedio: 10
424.03%+91.50 nm 5
0 l-- — —
2. Nanofibras 35
obtenidas 30 —
de PVA al -
20
10%/NPs-Ag 15
1% 10
i 5
Diametro promedio: o - L —

392.16181.49 nm

3. Nanofibras
obtenidas
de PVA al
10% /NPs-
ZnO al 1%

La tabla 3.7 muestra las nanofibras y membranas de NPs-Ag y NPs-ZnO, las imdgenes a, b y ¢

Diametro promedio:

350.81+97.15 nm

muestran las nanofibras obtenidas después del proceso de electrohilado, se puede observar que
las nanofibras con concentraciones de 5%, 7% y 15% muestran una morfologia mds uniforme en

comparacion con las nanofibras obtenidas con concentraciones menores de nanoparticulas de
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plata y éxido de zinc, de la Tabla 3.7. En cada una de las nanofibras obtenidas se realizé el mismo
procedimiento para conocer el diametro de cada una, mostrando los histogramas siendo el eje
de las x el didmetro obtenido y el eje de la y la frecuencia; las NF de PVA/NPs-ZnO (a) tienen en
promedio un didmetro de 337.29+64.55 nm, siendo las que se obtuvieron un menor didmetro,
seguidas de las NF de PVA/NPs-Ag (c) con 366.87+83.94 nm y finalizando con la mezcla de ambos
metales biocidas (b) con 374.64+30 nm quien también representa una menor desviacion lo que
indica mas uniformidad en las nanofibras.
Las imagenes d, e y f, muestran las membranas obtenidas después del proceso de reticulacion, el
cual tiene como objetivo formar enlaces mas fuertes para evitar que sean solubles en agua. Se
observa un cambio en la morfologia de la nanofibra, especificamente en su diametro, lo que
ocasiona que haya menor cantidad de espacios vacios en la membrana, de manera general las
tres nanofibras obtenidas presentan las mismas caracteristicas, previo al proceso de reticulacion
se observa una morfologia homogénea, sin gotas del disolvente, y con didmetros menores a 500
nm y posterior al proceso de reticulacion, el hinchamiento de cualquier pelicula polimérica y
fibras en un solvente se ve afectado en gran medida por el coeficiente de difusion del solvente,
la tasa de relajacidén de las regiones amorfas de la cadena polimérica y grado de cristalinidad

(Hulupi & Haryadi, 2019), lo que implicaria mayor retencién, estabilidad y que no sean solubles.
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Tabla 3.7. Micrografias de las NF de PVA con NPs-ZnO, NPs-Ag con aumento de concentracion en %masa.

a, b, c: nanofibras después de electrohilado; d, e, f: nanofibras después de proceso de reticulacion.

Nanofibras obtenidas de PVA al Nanofibras obtenidas de PVA al Nanofibras obtenidas de PVA al

10% /NPs-ZnO al 5% 10%/NPs-Ag 15%

WD12mm™ SSs60 X6,000 SHm

20
15
10

CX8tho sum
A

0
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El grafico de la figura 3.6 muestra en resumen los distintos didametros de las nanofibras vy
membranas obtenidas de la tabla 3.7, después del proceso de electrohilado con concentraciones
mayores a 5% y los indicados con un asterisco (*) son las membranas después del proceso de
reticulaciéon. Se observa que las nanofibras con concentraciones mayores al 5% tienen didmetros
similares, todos menores de 400 nm y posterior al proceso de reticulacién, como se puede
observar en las imagenes d),e), f) el didmetro tuvo un aumento casi del doble, siendo la
membrana de PVA/NPs-Ag con mayor didmetro 697.84+157.37; la mezcla de las nanoparticulas
tuvo un menor aumento con 511.44+128.56, lo que indicaria que la combinacién de la
nanoparticulas es otro factor a tomar en cuenta para la morfologia de la membrana obtenida.
Finalmente, como se observa en la imagen d) la membrana de PVA/NPs-ZnO no obtiene tanto
entrecruzamiento, sin embargo, sigue la tendencia de aumentar su didmetro al doble,

667.67£223.98 pero con una mayor desviacion entre las 100 mediciones realizadas.

800.00

Promedio (nm)
700.00

PVA/ NPs-Ag 366.87 £ 83.94
600.00
500.00 PVA/ NPs-Ag* 0697.85 £ 157.38
400.00 PVA NPs-Ag/ NPs-ZnO 337.29 £ 64.56
300.00
PVA NPs-Ag/ NPs-ZnO*  677.67 £ 223.99
200.00
PVA/NPs-ZnO 374.64 £ 56.30
100.00
0.00 PVA/NPs-ZnO* 511.45 +128.56

Figura 3.6. Grdfico de diametros promedios de las nanofibras obtenidas. *Fibras reticuladas.
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3.2.3. Espectroscopia Infrarroja con transformada de Fourier (FT-IR)

La espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier (FTIR) es una técnica analitica de gran
utilidad en la identificacion de grupos funcionales presentes en sustancias organicas e
inorganicas. Estos grupos funcionales suelen absorber la radiacion infrarroja con la consecuente
excitacion de varios de sus modos vibracionales y rotacionales, generando sefiales muy
caracteristicas que permiten hacer algunas deducciones sobre la naturaleza quimica de la
sustancia en estudio. En el caso de nanoparticulas, estas vibraciones y rotaciones nos ayudaran a
comprender y a monitorear los cambios en una sintesis.

Se realizé el infrarrojo para la nanofibra compuesta solo de PVA (figura 3.7) para poder identificar
los grupos presentes y descartar una posible contaminacidn previa a la inclusion de las NPs-ZnO
y NPs-Ag.

Las grandes bandas observadas entre 3500 - 3200 cm™ estan ligadas al estiramiento O-H de los
enlaces de hidrogeno intermoleculares e intramoleculares. La banda de vibracién entre 3000 -
2800 cm-! se refiere al estiramiento C-H de los grupos alquilo, y los picos entre 1750 - 1690 cm™

se deben al estiramiento C=0 y C-O del grupo acetato restante de PVA.
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Figura 3.7. Andlisis de espectros FT-IR de nanofibras de PVA.
Extraido de: FTIR modelo VERTEX 70.
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Para investigar la interaccién quimica entre el PVA y nanoparticulas de ZnO, el estudio de
espectroscopio infrarrojo por transformada de Fourier se realizd como se muestra en la Figura
3.8. Los espectros mostraron que, en las nanofibras de PVA, las bandas en aproximadamente
3320 cm™, 2940 cm™, 1437 cm™, 1093 cm~ !y 850 cm™ se asignan a las vibraciones de OH, —
CH,CH;, C—Cy C-0 grupo de PVA, respectivamente. Los nuevos anchos de banda intensos de 1100

cm-1 a 1000 cm™ ya 750 cm™ se asignan a vibraciones de Zn-O de nanoparticulas de ZnO que

indican las nanofibras compuestas de PVA y ZnO.
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Figura 3.8. Andlisis de espectros FT-IR de nanofibras de PVA/NPs-ZnO.
Extraido de: FTIR modelo VERTEX 70.
Las fibras que contienen plata en el analisis del espectro FT-IR (figura 3.11), la banda ancha en
3436 cm™ se asigna a la vibracién de estiramiento de -OH al final de la cadena polimérica, y
también puede deberse a la absorcién de humedad. La banda de 2954 cm™ se atribuye a la

vibraciéon de estiramiento de -CH,. La banda a 1660 cm™ es asignado a la vibraciéon de
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estiramiento de los grupos carbonilo libres. Las bandas a 1433 cm™ y 651 cm™ se
corresponden con el plano y vibracién oscilante fuera del plano de C-H, respectivamente. La
banda en 1286 cm™ se asigna al estiramiento antisimétrico y simétrico vibracién de N-OH.
Ademas, la banda de N-OH a 1286 cm™! se debilita drasticamente.
La aparicion de una banda alrededor de 424 nm en la curva indica la formacion de AgNP, sin
embargo, no se puede ver en la Figura. 3.9 lo que se atribuye a la baja concentracién que

contienen las nanoparticulas.
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Figura 3.9. Andlisis de espectros FT-IR de nanofibras de PVA/NPs-Ag.
Extraido de: FTIR modelo VERTEX 70.

Finalmente, la figura 3.10 muestra el andlisis IR de las fibras que contiene ambas

nanoparticulas, se muestra la prevalencia de las bandas caracteristicas del PVA entre 3500 —
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3200 cm™ estén ligadas al estiramiento O-H de los enlaces de hidrégeno, en menor proporcidn
los anchos de banda intensos de 1100 cm™ a 1000 cm™ y a 750 cm™ de las nanoparticulas de
Zn0O y tampoco se aprecia la formacion de la banda antes de los 500 que indican NPs de plata,

aungue se esperaria con mayor intensidad.
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Figura 3.10. Andlisis de espectros FT-IR de nanofibras de PVA/NPs-Ag/NPs-ZnO.
Extraido de: FTIR modelo VERTEX 70.
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3.2.4. Analisis Termogravimétrico (TGA) y Calorimetria

Diferencial de Barrido (DSC).

El TGA y DSC son técnicas de andlisis térmico con las cuales se determina el cambio de las
propiedades fisicas de los compuestos quimicos y materiales en funcién de la temperatura o el
tiempo. Para conocer las caracteristicas térmicas de las fibras, se sometieron a dichas pruebas y
se identificaron de la siguiente forma:

1) PVA al 10% y NPs-ZnO al 5%

2) PVA al 10% y NPs-Ag/Ag al 15%

3) PVA al 10%, NPs-Ag/Ag coloidal al 15% y NPs-ZnO al 5%

La figura 3.11 muestra el termograma emitido por el equipo de ambas técnicas, se puede observar
que las tres muestras de fibras siguen una tendencia similar, a continuacién, se muestran por

separado para poder realizar una mejor descripcion.
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Figura 3.11. Termograma de TGA y DSC de fibras finales.
Extraido de: Equipo TGA/DSC.
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El Andlisis Termogravimétrico (TGA), mide la masa (pérdida o ganancia) de una muestra cuando
ésta se somete a un programa controlado de temperatura, en la figura 3.12 se muestra el
termograma de las muestras de las fibras después de haber pasado por el proceso de
electrohilado y reticulacién. De acuerdo con a la tendencia del termograma se puede definir que
existe una descomposicion en escalones multiples y también que se considera un
desprendimiento de humedad, el primer cambio se realiza a los a los 260°C aproximadamente
para las tres fibras, la segunda pérdida se dio de manera similar para las muestras 1y 2 a los
405°C, para la muestra 3 que contiene la mezcla de nanoparticulas de componentes biocidas se
dio de manera similar pero con una tendencia diferente, aunque en todos los casos podria
referirse la descomposicion de los componentes organicos del PVA y por otra parte la ausencia
de pérdida adicional de peso sugiere la presencia Unicamente de contenidos inorganicos puros,
para los 3 materiales evaluados, la temperatura de calcinacidon se puede ubicar a partir de los

500°C en adelante.
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Figura 3.12. Andlisis termogravimétrico de las fibras finales.
Extraido de: Equipo TGA/DSC.
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La Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC), proporciona informacion sobre los efectos térmicos,
los cuales son caracterizados por un cambio en la entalpia y por un intervalo de temperatura
cuando la muestra se calienta o se enfria. En la figura 3.13 se puede ver que hay dos picos, uno
de ellos endotérmico, que se da entre las temperaturas de 100y 216°C, que se considera asociado
a la evaporacion de agua. El segundo pico se observa a los 300°Cy por la forma se deduce que el
material se derrite. Quien presenta una mayor entalpia es la muestra 2, la cual contiene NPs-Ag,
con un valor de 1.49035 mW/mg a los 198 °C, lo que podria revelar que tiene una mayor
estabilidad térmica, caso contrario de la fibra que contiene ambas nanoparticulas. Esta
disminucion de la entalpia esta relacionada con el impedimento estérico producido durante el
proceso de reticulacidn por el GA y las interacciones fisicas entre la fibra, esto mismo pueden
provocar las nanoparticulas, reduciendo la densidad de reticulacién del revestimiento al afectar

a su comportamiento
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Figura 3.13. Andlisis DSC de las fibras finales.
Extraido de: Equipo TGA/DSC.
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3.3. Construccion de Dispositivo Piloto para purificacion de
agua.

El sistema piloto se construyé considerando como base un ducto de policloruro de vinilo (PVC) de
5 pulgadas, debido a su bajo costo y suamplio uso en instalaciones hidrdulicas domésticas. Dentro
de las ventajas de utilizar este material es su amplia resistencia a la corrosién lo que implica que
no transmite ningun olor ni sabor al agua y también pueden soportar altas presiones y una

temperatura hasta 60 °C aunado a esto el material es liviano, lo que lo hace de facil manejo.

Membrana de PVA, Ag, ZnQ

[

Torna de Agua Potable Serificads

Figura 3.14. Representacion del dispositivo piloto de purificacién de agua
Extraido de: Autoria personal.

Se segmenté el tubo de PVC para separar los medios filtrantes, cada uno tiene una longitud de 15
cm por lo que el sistema en total tiene una longitud 1.30 cm y en la etapa dénde se integra el
filtro se reduce el didmetro de contacto a 1.9 cm, esto con el fin de que haya una mayor superficie
de contacto con las nanofibras que contienen las nanoparticulas. Los medios de filtracion estan
integrados por carbén activado, arena gruesa, piedra pémez y el filtro integrado por las
nanofibras obtenidas, sostenidas en papel filtro de celulosa y tela de poliéster la cual permite el

proceso de filtracion.
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Los medios filtrantes representan la barrera donde las particulas sélidas dispersas se acumulan
dentro del medio filtrante a través de filtracion profunda o por filtracion de torta en

parte superior del medio filtrante (Koch & Krammer,2015). El orden de los medios filtrantes

seleccionados se realiza en relacidén con sus caracteristicas en la tabla 3.8 se muestran las

principales caracteristicas de los materiales utilizados.

Tabla 3.8. Caracteristicas de medios filtrantes.

Material Caracteristica
Piedra Se considera excelente medio filtrante y de acuerdo con Velastegui Vasconez,(2018),
Pémez ayuda a la disminucidn de algunas caracteristicas de biodegradabilidad (DBO5, DQO y

Sélidos Totales).
Arena La arena es el material mas empleado como medio filtrante. Es la encargada de retener
Gruesa las particulas sélidas en suspensidn, la filtracidn rapida de arena es un método altamente
eficaz para eliminar la turbidez si se aplica correctamente.
Carbén El carbon activado se utiliza en plantas de tratamiento de agua potable para eliminar las
Activado impurezas y contaminantes como materia orgdnica, gases y particulas mas pequefias.
Después de pasar por filtros de carbdn activado, el agua sale clara y sin olor.
Las aplicaciones mas benéficas del carbdn activado tienen que ver con la reduccién del
sabor y olor a cloro, sedimentos y compuestos orgdnicos
Tela Es un textil sintético que tiene entre sus principales caracteristicas ser liviano, poco
poliéster higroscépico. Su fibra puede resistir periodos de humedad repetitivos, es bastante
resistente a la presencia de moho y hongos. Su resistencia himeda es igual que la seca 'y
adquieren electricidad estatica con lo cual atraen a particulas de suciedad, aceites y

grasas.

Finalizando con la caracterizaciéon de las fibras obtenidas se procede a realizar el filtro para
agregarlo al sistema de purificacidon. Se disefia un multifiltro en relacién con la efectividad
bactericida que se obtuvo, por lo que el primer contacto con el agua es la fibra de PVA al 10% y

NPs-ZnO al 7%, seguido de la fibra de PVA al 10%, NPs-ZnO al 7% y NPs-Ag al 15%, finalizando con
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la fibra de PVA al 10% Y NPs-Ag al 15%, entre cada fibra se agrega papel filtro y a los extremos

una reja de plastico como soporte y forrado con tela poliéster (figura 3.15).

Figura 3.15. Estructura del filtro con las nanofibras obtenidas
Extraido de: Cdmara digital.

El didmetro del filtro es de 3 cm y con apoyo de un vernier se midié el grosor de las fibras

obtenidas posterior al proceso de reticulacion, dichos datos se registran en la tabla 3.9.

Tabla 3.9. Grosor de los filtros obtenidos.

PVA 10% + Ag (15%) 0.38 mm

PVA 10% + ZnO (5%) 0.16 mm

PVA 10% + Ag (15%) + ZnO (5%) 0.18 mm
Filtro completo 3.98 mm

El dispositivo piloto de purificacion fue disefiado para ser conectado en una linea de
abastecimiento de agua potable, por lo que es dispositivo fue instalado en la toma de agua
potable del laboratorio 105 del Edificio FIQ4 de la Facultad de Ingenieria Quimica de la

Benemérita Universidad Auténoma de Puebla (figura 3.16).
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Figura 3.16. Sistema de purificacion piloto instalado en toma de agua potable
Extraido de: Cdmara digital.

3.2.1. Analisis de costos del sistema de purificacion

El sistema de purificacion prototipo se sugiere que sea de bajo costo en comparacién con los
sistemas que se encuentran en el mercado en la tabla 3.10 se muestran los costos de las materias

primas que integran el sistema piloto.

Tabla 3.10. Costo de materias primas.

Material Cantidad Costo total Costo unitario
Tubo de PVC 2” 1 metro $80.00 $60.00
Malla de acero % metro $30.00 $10.00
Tubo de PVC %” 1 metro $25.00 $40.00
Llaves de paso 2 $80.00 $80.00

Coples 7 $35.00 $35.00
Reducciones 2 $35.00 $35.00
Pegamento PVC 1 $48.00 $20.00
Tela poliéster 1 metro $50.00 $10.00
Carbén activado 30g $80.00 $80.00
Piedra Pémez 100 g $10.00 $3.00
Arena gruesa 500 g $70.00 $15.00
Total $543.00 $388.00
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El costo de la membrana se muestra en la tabla 3.11, mostrando el precio unitario en relacion con
las cantidades que se utilizan para realizar la solucion polimérica de 50 ml para el electrohilado y

asi obtener la membrana que se instala en el dispositivo piloto.

Tabla 3.11. Costo de reactivos.

Reactivo Marca Cantidad Precio Precio por

membrana
Nanoparticulas de plata Sigma-Aldrich 25 mL $3,332.00 $13.00
Nanoparticulas de 6xido de Zinc Sigma-Aldrich 100 g $1,048.00 $1.00
Alcohol Polivinilico (PVA) Meyer 100 g $400.00 $20.00
Glutaraldehido Sigma-Aldrich 1L $35,262 $4.00
Total $40,042.00 $38.00

Obteniendo asi un costo total para el dispositivo de purificacion de $426 pesos mexicanos, esto
implica materia prima para la realizacién del sistema purificador y es necesario considerar para
un estudio mas profundo, considerando el gasto de la energia aplicada al equipo de electrohilado,
asi como costo de mano de obra. A pesar de lo anterior el producto obtenido de la presente

investigacion se considera viable y econémico.

3.4. Evaluacion de la Calidad del Agua.

La calidad de agua es definida como el conjunto de caracteristicas quimicas, fisicas y bioldgicas
incluso radioldgicas, las cuales ayudan a clasificar el agua como: potable, dulce, salada, residual
o purificada. Las referencias de los analisis efectuados dependeran de lo que requieran las
especies y la misma necesidad humana, o bien a que sector va dirigido su consumo, y estdn
fijados por normas nacionales e internacionales. Es importante conocer los requisitos de calidad
para casa uso a fin de determinar si se requiere tratamiento y qué procesos se deben aplicar para
alcanzar la calidad deseada. Los estandares de calidad también se usan para vigilar los procesos

de tratamiento y corregirlos de ser necesario.
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Para evaluar la calidad del agua obtenida se realizaron una serie de analisis con técnicas basadas
en su mayoria en normas NMX, las cuales no se consideran obligatorias, ya que sirven de
referencia para determinar la calidad de productos y servicios con el objetivo de orientar y
proteger a los consumidores.
Previo a la instalacidn de sistema de purificacion se tomd una muestra de 1L en un envase de
plastico, posteriormente se cerrd, se identific6 como muestra 1 y se almacend a 4°C como se
indica en la Norma Oficial Mexicana NOM-230-SSA1-2002. Después se instalé el dispositivo
piloto, se dejo correr agua durante 20 min esto para dar un lavado a los medios filtrantes,
posteriormente se tomod un litro de agua a la salida del sistema purificador y se identificé como
muestra 2 siguiendo los mismos parametros de preservacion que la muestra 1. La tabla 3.12,

muestra una relacion de los analisis efectuados, identificando la técnica y la norma de referencia.

Tabla 3.12. Parametros y Normas de Referencia.

Parametro Norma de Referencia
Color NMX-AA-045-SCFI-2001
Turbiedad NMX-AA-038-SCFI-2001
Cloro residual NMX-AA-108-SCFI-2001
Cloruros NMX-AA-073-SCFI-2001
Dureza total NMX-AA-072-SCFI-2001
pH NMX-AA-008-SCFI-2011
Solidos disueltos totales NMX-AA-034-SCFI-2015
Compuestos organicos halogenados (AOX) ISO 9562:2004 (E)

Los analisis fisicoquimicos se realizaron dentro de las especificaciones requeridas en cada una de
las técnicas para obtener resultados confiables y que sea referencia para evaluar la eficiencia del
sistema purificador piloto. En la tabla 3.13 se muestra un resumen de los limites maximos
permisibles que presentan las normas a evaluar, es decir, la cantidad maxima que debe contener

el agua para que sea apta para consumo. Como se observa la NOM 201 contiene menos
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requerimientos que la NOM 127, sin embargo, ambas regulan los criterios de agua para consumo

humano.
Tabla 3.13. Limites mdximos permisibles de Normas: pruebas fisicoquimicas.

Parametro NOM 201 NOM 127 Unidades

Color 15 20 Pt/Co

Turbiedad 3 5 UNT

Cloro residual 0.1 0.1 mg/L

Cloruros 250 mg/L

Dureza total 200 mg/L

pH - 6.8-8.5 s/u
Solidos disueltos totales 1000 mg/L
Compuestos orgdnicos halogenados 0.0005 0.01 mg/L
(AOX)

Los resultados obtenidos de las pruebas fisicoquimicas que se realizaron de ambas muestras se

muestran en la tabla 3.14.

Tabla 3.14. Resultados de pruebas fisicoquimicas.

Parametro Muestra Grifo Muestra filtro Unidades
Olor No No NA
Sabor No No NA
Color <5 <5 Pt/Co
Turbiedad 1.378 1.016 UNT
pH 7.42 7.53 NA
AOX 0.0099 0.009 mg/L
Yodo 0.0 0.0 mg/L
Cloro residual 0.0 0.0 mg/L
Cloruros 14.989 14.289 mg/L
Dureza Total 258.72 215.84 mg/L
Solidos disueltos 462 401 mg/L
SST 5.0 2.0 mg/L

En la provision de agua se debe tener especial cuidado en las caracteristicas fisicas como son los

sabores, olores, colores y la turbidez del agua que se brinda.
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Las caracteristicas organolépticas que incluyen, sabor y olor, se deben a la presencia de
substancias quimicas volatiles y a la materia organica en descomposicion, las mediciones de estos
se hacen por observacion humana, y en este caso, se consideran ambas muestras inoloras e
insaboras.
El color del agua se debe a la presencia de minerales como hierro y manganeso, materia organica,
residuos coloridos de las industrias, o contaminacion durante el proceso de purificaciéon o
potabilizacion, el resultado que se obtiene es de <5 unidades Pt/Co es decir dentro del a escala
de color esta por debajo, lo que implica que cumple con los limites maximos permisibles de las
Normas.
La turbidez ademds de que es objetable desde el punto de vista estético, puede contener agentes
patdgenos adheridos a las particulas en suspension. El agua con suficientes particulas de arcilla
en suspension (10 unidades de turbidez), se aprecia a simple vista. Las mediciones de turbidez se
basan en las propiedades dpticas de la suspensidn que causan que la luz se disperse o se absorba.
En este caso observamos una disminucion del 76% de turbidez en el agua después de haber
pasado por el sistema de purificacion piloto.
En el caso del pH, se sabe que es una medida que indica acidez o alcalinidad del agua, y se define
como la concentracion de iones d hidrégeno en el agua. El rango normal de pH en el agua
superficial es de 6.5 a 8.5, incluso las normas de referencia incluyen un intervalo similar, de 6.8 a
8.5, de acuerdo con lo que se observa en la tabla 3.14 el pH de la muestra filtrada aumenta
ligeramente y se puede atribuir al CO; del aire que se disuelve en el agua y forma una especie de
cojin (acido carbdnico H.COs) o bien a los minerales de calcio y magnesio que provienen de los
medios filtrantes, sin embargo, no es cambio significativo.
Los posibles compuestos quimicos disueltos presentes en el agua pueden ser de origen natural o
industrial y dependiendo de la concentracion pueden ser benéficos o bien daiinos.
Se evalud la concentracidn de cloruros, en agua potable se hacen presentes debido al proceso de

desinfeccidn en las platas potabilizadoras, en altas concentraciones y en combinacién con otras
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sales puede producir sabores desagradables, el sistema purificador de agua disminuyd 0.7 mg/L,
el limite maximo permisible para la NOM 127 es de 250 mg/L por lo que la muestra de agua
cumple con dicha concentracion. El cloro residual también es un parametro que depende
totalmente del proceso de desinfeccidn, ambas muestras se encuentran dentro de los limites
permisibles de las normas a evaluar.
La dureza en el agua se considera que es causada por lo iones metalicos divalentes entre los que
destacan sales de magnesio y calcio, representa mas un problema econdmico por las
incrustaciones en cafierias, que un problema de salud. El dispositivo piloto mejoré la condicion
de la dureza en el agua evaluada, sin embargo, no logra conseguir la concentracion menor a 200
mg/L, que solicita le cumplimiento de la Norma 127.
Los sélidos disueltos totales son el residuo que queda después de evaporar una muestra de agua
incluye sales, minerales, metales y cualquier otro compuesto orgdnico o inorganico que se
encuentra disuelto en el agua; por otra parte los sélidos suspendidos totales son lo que quedan
retenidos en un filtro de 1.5 micras, la NOM 127 menciona que el limite son 1000 mg/L, pero un
estudio hecho por la Organizacion Mundial de la Salud (OMS), clasifica de acuerdo a los niveles
de los sélidos disueltos el agua

> 0-300 Excelente

300-600 Nivel bueno

600-900 Nivel aceptable
900-1200 Nivel no recomendable
1200 o mas inaceptable.

V V VY

Los resultados obtenidos se encuentran por debajo de lo solicitado en la NOM 127 y de acuerdo
con los datos OMS el agua es de buena calidad, el sistema purificador disminuye la concentracion
de solidos disueltos, mientras que para los sélidos suspendidos son 0 mg/L lo que se considera
despreciable por lo que los sdlidos totales de acuerdo con la NMX-AA-034 es la suma de ambos

parametros siendo igual a 467 y 403 mg/L respectivamente.
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El parametro AOX por sus siglas en inglés son los organicos halogenados adsorbibles, e indica la
concentracion de compuestos que contienen cloro, bromo o yodo. En dado caso que su
concentracion sea alta indica que existe una posible contaminacién, estos compuestos al ser
adsorbibles, quiere decir que pueden ser retenidos por carbdn activados, parte del sistema de
purificacién, como se observa en la tabla 3.10 hubo una disminucion lo que indicaria que el
carbon activado estd cumpliendo su funcion, pero no de la forma esperada. La concentracidn de
yodo en ambas muestras fue de cero, por lo que se sugiere que la concentracion reportada de
AOX la determina los compuestos de bromo y cloro.
El agua posee una gran variedad de elementos bioldgicos desde los microrganismos hasta peces,
y su origen puede ser natural o provenir de la contaminacién por vertido cloacales y/o
industriales. Y es por ello por lo que es de suma importancia evaluar la cantidad de
microorganismos que existe en el agua que se consume.
Los indicadores microbioldgicos de calidad del agua son organismos que tienen un
comportamiento similar a microorganismos patégenos cuya procedencia, concentracion, habitat
y reaccion a factores externos es la de la mayoria. Requieren la identificacion y cuantificacion de
microorganismos por indices de diversidad ajustados a intervalos que califican la calidad del agua
y, aunque la informacion microbioldgica obtenida a partir de su analisis no reemplaza los analisis
fisicoquimicos, reduce costos y aporta informacion en el monitoreo de la calidad del agua.
En la presente investigacion se realizaron pruebas para evaluar la cantidad de Bacterias aerobias
mesofilas o heterdtrofos (BAM) y a los grupos de coliformes totales y fecales, siendo estos
ultimos los considerados en las NOM 201 y 127, En la tabla 3.15 se muestra los limites maximos

permisibles para cada una de las normas.

Tabla 3.15. Limites mdximos permisibles de Normas para Coliformes Totales

NMP/100mL UFC/100mL Organismos/100 mL
NOM 201 <1.1 Cero Ausencia
NOM 127 2 NMP/100 mL. 2 UFC/100 mL. ---
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El grupo de bacterias heterétrofas mesdfilas aerobias que incluyen una gran variedad de
géneros y especies, la presencia en altas cantidades evidencias problemas de higiene y de

contaminacién del agua.

Tabla 3.16. Resultados de pruebas Microbioldgicas.

Bacterias Mesofilicas Aerobias Coliformes Fecales y Totales
Muestra grifo 539 UFC/mL. Ausencia
Muestra filtro 380 UFC/mL. Ausencia

Cuando el recuento de bacterias Mesofilas es mayor que 500 UFC/mL, como la muestra tomada
del grifo del Laboratorio de alimentos, se considera que el agua estd expuesta a contaminacion
general y es un ambiente propicio para la multiplicacion de microorganismos. El recuento se
aplica como indicador de la eficacia del proceso de potabilizacidon del agua, y la concentracidn
disminuyd en la muestra que se tomo a la salida del sistema piloto de purificacion siendo de 380
UFC/mL, lo que indicaria que es eficiente el sistema incluyendo la membrana.

En ambas muestras hubo ausencia de coliformes fecales y totales por lo que cumplen con las
normas evaluadas sin ninguna observacion.

El oxigeno disuelto (OD) y la demanda bioquimica del oxigeno (DBO) son parametros que no
estan solicitados en las Normas Mexicanas para agua de consumo humano, sin embargo, se
consider6 de suma importancia evaluarla ya que miden la cantidad de oxigeno y esto implica
conocer si se puede crecer la actividad microbiana en la muestra final, entre mayor es la DBO,
menor es el oxigeno disponible para las formas de vida acudtica y se tiene agua mas contaminada
por componentes biodegradables.

A nivel orientativo se muestran intervalos en donde se determina la calidad del agua de acuerdo
con la concentracion de DBO.

» Agua Pura: desde 0 a 20 mg/litro

» Agua Levemente Contaminada: desde 20 a 100 mg/litro

» Agua Moderadamente Contaminada: desde 100 a 500 mg/litro
» Agua Muy Contaminada: desde 500 a 3.000 mg/litro

» Agua Extremadamente Contaminada: desde los 3.000 mg/litro
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De acuerdo con datos de SEMARNAT (2012) resultados de DBOS5 inferiores a los 3 mg/L, se

clasifica como de una excelente calidad del agua.

Tabla 3.17. Resultados de DBO5.

OD Inicial OD final DBO5 Promedio
(mg/L) (mg/L) (mg/L) (mg/L)
Muestra Grifo 1 4.7 1.8 2.90
2.95+0.07
Muestra Grifo 2 49 1.9 3.00
Muestra Filtro 1 4.5 1.8 2.70
2.851+0.21
Muestra Filtro 2 4.5 1.5 3.00

En la tabla 3.16 se muestran los datos obtenidos del analisis de DBO5 realizados por duplicado
para la toma del grifo y la salida del sistema purificador. Se puede observar que ambas estan por
debajo de los 3 mg/Ly que el purificador disminuye ligeramente en la concentracidn final, lo que

implica la eficiencia del sistema piloto de purificacion.

3.5. Calculos del sistema de purificacion.

El proceso de filtracion es uno de los mas utilizados en el tratamiento de agua, y es de suma
importancia conocer el comportamiento del flujo del agua durante dicho proceso. La separacién
durante un proceso de filtracién es debida a la presidn, fuerza motriz del proceso. El
comportamiento de una membrana puede cambiar en los procesos de filtracién tangencial al
presentarse disminucidon del flux de permeado debido a la acumulacién de particulas en la
superficie de la membrana (Ortiz et.al. 2008). Una de las leyes mas usadas es la Ley de Darcy, la
cual dice que el caudal que atraviesa el medio poroso es directamente proporcional a las
diferencias de presiones e inversamente proporcional a la distancia que debe atravesar el fluido
(Pinzoén et.al. 2018) en la cual el flux de permeado es funcidn de la presién transmembranaria y

de una resistencia total.
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La tabla 3.16 muestra algunos datos del sistema de purificacién, la presién, fue establecida en
relacion con documentos técnicos que establecen las caracteristicas que deben tener las tuberias
para abastecimiento de agua potable en zonas habitacionales y el resto se toma de las

caracteristicas del tubo de PVCy datos generales del agua a temperatura ambiente.

Tabla 3.18. Especificaciones del sistema piloto de purificacion.

Temperatura 25°C
Presion 67 KN/m?
Viscosidad agua 8.937x10-4 kg/ms
Densidad agua 997 kg/m?3
Concentracion solidos totales 0.467 Kg/m?

Area de los segmentos del filtro 0.0018 m?
Diametro interno del tubo de PVC de 2 in 0.048 m
Distancia del sistema de purificacion 0.75m
Longitud de segmento por medio filtrante 0.15m

A partir de datos de la tabla 3.16, de las ecuaciones de Darcy y de la ecuacién de velocidad de
filtracion (2) se obtuvieron las constantes de resistencia a la transferencia de masa (a=Resistencia

especifica de la torta de filtrado, Rm= Resistencia del medio filtrante).

-p 32v dt Cs Rm
—_— = V
L D2 ) av A2?(-p) + A(-p)

=K,V + B (2)

De ambas ecuaciones se obtiene la ecuacion 3 y dividiendo entre volumen “V” se obtiene la 4

gue tiene la misma forma que la ecuacion de la recta.

t=%2y2 4 gy (3 LBy 4B
2 \%4 2

K
Donde la pendiente de la recta es m=?” y B=Ordenada al origen. Se registraron datos

experimentales realizados en el laboratorio, y se posteriormente se grafican la siguiente figura
muestra el grafico resultante.
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t(seg) V(ml) V(m’) tV(simy) 0%

5 100 00001 50000 120000 y=1E408x + 49058 @
10 150 0.00015 66667 100000 ° e *
15 200  0.0002 75000 80000 PRt

20 220 000022 90909 60000 | e

30 350 0.00035 85714 40000 ¢

40 415 0000415 96386 20000

50 498 0.000498 100402 .

60 520 0.00052 115385 0 0.0001 0.0002 0.0003 0.0004 0.0005 0.0006

Identificando las variables en el grafico se sabe que Las resistencias a la transferencia de masa
son:
m ="E=1x10%5)

Por lo tanto, Kp=2x10°Y B=49058 se tomd en cuenta la concentracion de solidos totales, debido
a que el parametro que puede indicar que hay una cierta saturacién en el sistema piloto de
purificacién.

Lo yri

AZJL T A(—ap)m =8
(—4p) (6) (—4p) (7)

Sustituyendo, se obtiene que a= 462914922.7 m/Kg y Rm= 6620112.79 m'Y lo que nos indica
que el sistema cuenta con una amplia resistencia en los medios filtrantes incluido el filtro con las
nanofibras.

Finalmente calculando el niumero de Reynolds (ecuacién 8), tomando en cuenta que para
tuberias domésticas la velocidad maxima es de 1.5 m/s para no provocar ruidos, se obtiene un

valor de 80322 lo que indicaria que se trata de un flujo turbulento.
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3.6. Impacto ambiental.

Los materiales usados en la elaboracién del material se consideran poco abrasivos con el medio
ambiente, sin embargo, la bioacumulacion e interaccidon de este tipo de nanoparticulas en el
ambiente son desconocidos en gran parte, generando preocupacion por los efectos
potencialmente téxicos que aln no han sido estudiados de forma adecuada, de ahi laimportancia
de conocer sus efectos en el ambiente.

Iniciando con el alcohol polivinilico (PVA) es un polimero sintético biocompatible y
biodegradable, hidrofilico y no toxico (Destaye et.al 2013). El glutaraldehido (GA) se utiliza a
temperatura ambiente por el extremo sin reaccionar de GA en las nanofibras de PVA reticulado
sin la adicidon de agentes reductores o toxicos, lo que hace que el método sea mas ecolégico y
respetuoso con el medio ambiente.

Las nanoparticulas de plata podran generar en el futuro un efecto sobre el medioambiente. El
empleo de nanoparticulas de plata debido a que se estd proponiendo su uso en aplicaciones
cotidianas como, en textiles o electrodomésticos, puede producir un efecto de aumento de
concentracion de nanoparticulas en aguas residuales, lo que esta situacion choca frontalmente
con el empleo de bacterias nitrificantes en la depuracidn de aguas residuales ya que el aumento
de la concentracion de nanoparticulas de plata produciria un efecto bactericida sobre estas
nanoparticulas beneficiosas disminuyendo su capacidad (Monge Miguel, 2009).

No se tienen claros los efectos ambientales de algunas nanoparticulas metdlicas como las de ZnO,
cuyos mecanismos de absorcion en plantas pueden ser complejos, ya que intervienen la
bioacumulacion y la interaccion con bacterias fijadoras de nitrégeno, alterando su potencial de
fijacion (Abrica & Gémez, 2021).

La liberacion de los nanomateriales puede ocurrir durante todo el ciclo de vida del producto,
depende de las circunstancias de manufacturacion como produccién y procesamiento, uso del
producto en ambientes especificos y su disposicion al final de su ciclo de vida. El ciclo de vida del

producto puede dividirse en tres fases generales: 1) manufacturacién, 2) uso del producto
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normal/comercial/consumicion y 3) post consumicidon/final de vida/eliminacién (Garcia
Ortiz,2017).

Debido a la variabilidad de propiedades fisicoquimicas, es dificil hacer una afirmacion general
sobre un impacto negativo de las nanoparticulas en el medio ambiente. Por otro lado, entre las
numerosas aplicaciones de las nanoparticulas, puede tener un impacto beneficioso en la

biorremediacién y la descontaminacién ambiental.

Nanoparticulas
aéreas

.\;H Impactos bioguimicos y
Absorgion y ‘ fisioldgicos en plantas:
il ° adsorcién ‘q Crecimiento
Depdsito himedo i
epd: Depésito seco . o foliar : 4 v Pigmentacion
e Traslocacion “‘5‘ E mum Inn.mslasis
ot -, * Estrés oxidativo

Captacion por ralces

'] Fenémenos de interaccion:

e Dispersidn
Reaccion + Snss
Desadsorcion
et MNucleacién
Recubrimiento & B
Disolucién

Coagulacion @

Figura 3.17. Esquema que ilustra la interaccién de nanoparticulas aéreas en el ambiente.
Extraido de: (Abrica & Gomez, 2021).

La fabricacién de productos nanotecnolégicos continla en incremento, por lo cual deben
buscarse alternativas para que el impacto en su ciclo de vida sea el menor posible. Para la sintesis
de nanomateriales, se requiere de procesos fisicos, mecdnicos y quimicos y de sustancias que
funcionen como agentes reductores y estabilizantes.

Aunado a esto el objetivo del presente proyecto si bien es obtener agua purificada, se sugiere
tener aportaciones para eliminacién de algunos posibles contaminantes, los cuales se requieren

estudiar, posteriormente a mds profundidad.
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Conclusiones

El agua es considerada potable cuando es apta para el consumo humano, es decir, beber, cocinar
alimentos, higiene personar o tareas domésticas, es decir que no deberd suponer ningln riesgo
para la salud de las personas, y estar libre de microorganismos y sustancias toxicas, sin embargo,
durante el abastecimiento que se tiene gasta llegar a los hogares, puede adquirir caracteristicas
gue ya no son aptas para su consumo. Por otra parte, el agua purificada tiene como materia
prima el agua potable, ya que es sometida a procesos posteriores al de potabilizacion, mejorando
su calidad.

La hipdtesis del presente proyecto se cumple al conseguir desarrollar la membrana a partir de
PVA, adicionando, nanoparticulas comerciales de plata y 6xido de zinc, se evalué la actividad
bactericida de las mismas y se obtuvieron resultados favorables y finalmente se implementd en
un sistema purificador piloto.

Durante la elaboracion de las nanofibras el método de reticulaciéon aplicado favorecidé la
hidrofobicidad de las fibras, lo que era indispensable para el proceso de filtracién.

Las fibras obtenidas, tuvieron una morfologia regular, esto de acuerdo con los resultados
obtenidos durante las pruebas de caracterizacion, incluyendo el efecto bactericida, resultando
mejor las nanoparticulas de oxido de zinc.

El analisis de FT-IR ayudd a identificar la presencia de las nanoparticulas en nanofibras, sin
embargo, se recomienda efectuar un analisis en un microscopio electrénico de transmision (TEM)
para identificar con mayor exactitud la distribucion de las nanoparticulas en el nanofibra.

La fabricacién del dispositivo piloto se realizé de manera exitosa, con materiales sencillos; es
importante resaltar que es necesario realizar un analisis de costos detallado y tomar en cuenta
parametros especificos, desde el proceso de electrohilado, gasto de energia, mano de obra e

insumos.
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La calidad del agua obtenida cumple con la NOM 201, debido a que evaluaron parametros
enfocado a la desinfeccion y fisicos, como son cloro residual, turbiedad y color. Con respecto a la
NOM 127, la concentracion de dureza total esta por encima de los limites maximos permisibles,
lo que indica un incumplimiento con la norma, sin embargo, al pasar el agua de grifo por el
sistema de purificacion hubo una disminucion de la concentracion de dureza total de 30 mg/L. El
resto de los pardmetros fisicoquimicos evaluados cumplen con las especificaciones de la NOM
127 lo que indicaria que el agua que atraviesa el dispositivo cuenta con una mejor calidad que el
agua del grifo.
En las pruebas microbidlogos para la calidad del agua se encontré una disminucion de
concentracién de Bacterias Mesofilicas Aerobias de la muestra de agua que sale del sistema
purificador, lo que indica que la membrana con nanoparticulas esta efectuando su efecto
antimicrobiano, y no se encontré presencia de colofones ni antes ni después del sistema
purificador.
Aunado a lo anterior se recomienda realizar un estudio mas detallado para obtener agua que
cumpla con la NOM 127 especificamente en la concentracion de la dureza total que podria
generar incrustaciones en las tuberias.
Finalmente, se recomienda hacer un analisis mas detallado de la dinamica de fluidos que se lleva
a cabo en el dispositivo piloto, debido a que este fendmeno no estaba planteado dentro de los
objetivos especificos.
La nanotecnologia en definitiva da la oportunidad de ampliar la gama de materiales con
aplicaciones en diversos campos por lo que es importante, seguir generando proyectos, que

tengan la apertura de ser implementados y comercializados.
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