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RESUMEN

En este documento, se sintetizo un adsorbente para la eliminacion de metales pesados
presentes en el agua como Ni y Pb, mediante el método de combustion a partir de tres
soluciones acuosas de nitrato de hierro nona hidratado Fe (NO3)3 * 9H,O y urea (CH4N-O),
variando la cantidad de Fe (NOs); * 9H,O utilizado en las tres soluciones y manteniendo
el mismo valor de CH4N:O, obteniendo asi una reaccion de acuerdo con la férmula
quimica de la hematita, a-Fe;O3 La caracterizacion del material se realizd mediante DRX
donde se obtuvo el mismo tipo de mineral para las tres soluciones iniciales por lo que se
decidi6 usar los valores de la primera solucion para evitar un mayor consumo de reactivos.
La adsorcion de metales en el agua se determind por espectroscopia de absorcidon atomica,
dando como resultado de adsorcion maxima de hematita para Ni pasando de 10 ppm a un
rango de 8.252 ppm a 9.890 ppm. Y para Pb pasando de 10 ppm disminuyo a un rango de
0.190 pmm a 0.230 ppm.

Los datos experimentales muestran que la hematita sintetizada es eficiente y puede

reducir los porcentajes de metales pesados del agua.
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INTRODUCCION

En los ultimos afos, la contaminaciéon ambiental se ha convertido en uno de los
problemas mas estudiados, en especial la generada por los metales pesados (MP) y
metaloides, como el niquel (Ni) y el plomo (Pb), presentes en las fuentes hidricas del
mundo. La liberacion de estos contaminantes se debe al rapido incremento de la poblacion
mundial acompafiada de las actividades domésticas, asi como el alto desarrollo industrial y
agricola. Cada vez es mas importante controlar los efectos perjudiciales de los
contaminantes para mejorar el entorno de vida humana, pero estos no solo se encuentran en
el agua, también en el suelo y el aire. Debido a las actividades que realizamos, nosotros
como emisores y receptores de contaminantes, por ejemplo. al ingerir alimentos que fueron

cosechados en tierras regadas con agua residual que viene de los desagiies de drenajes.

El reus6 del agua residual en la agricultura se ha convertido en una necesidad, que
debe considerarse una alternativa, aunque no se ha evaluado en el contenido y migracion de

contaminantes, en particular de fertilizantes a base de fosfatados.

Los MP como cadmio (Cd), plomo (Pb), mercurio (Hg), niquel (Ni) y arsénico (As)
pueden encontrarse en los herbicidas y plaguicidas como resultado de las materias primas
utilizadas en su produccion (rocas fosfaticas) o como impurezas introducidas durante el

proceso de fabricacion.

La toxicidad de los fertilizantes, herbicidas y plaguicidas radica en que una vez
liberados al ambiente no pueden ser biodegradados en componentes menos perjudiciales,
por lo que tienden a moverse a través del ecosistema hasta llegar a los humanos mediante
aplicaciones mineras, industriales, domésticas, agricolas y médicas, ocasionando problemas
de salud, tales como dafio o disminuciéon de funciones del sistema nervioso central,

alteracion en la composicion de la sangre y 6rganos vitales.

Por otra parte, la descontaminacion puede entenderse como un proceso de

migracion. Esto se debe a que, nosotros como humanos, no podemos crear ni destruir
7



materia; solo podemos transformarla (Antoine-Laurent Lavoisier 1743-1794). Remover
contaminantes del suelo no implica eliminar o descomponer los MP. sino migrarlos a un
sitio donde sean menos peligrosos o dafiinos, es decir creamos un ciclo. Por ejemplo, el
niquel presente en algunos fertilizantes puede extraerse del suelo evitando que actué como
contaminante. Posteriormente, este material puede purificarse y comercializarse, como
niquel puro. Los contaminantes pueden abandonar el suelo a través de procesos como la
volatilizacidon, disolucion, lixiviado o erosion, y pasar a los organismos cuando se
encuentran en formas bioasimilables, lo que normalmente ocurre cuando se encuentran en

forma soluble, (Huertos, E. G., & Baena, A. R. 2008).

Meéxico es uno de los paises con mayor produccion agricola, por ello, resulta
fundamental generar conciencia sobre todo el dafio provocado por las practicas destinadas a

incrementar el rendimiento de la produccion alimentaria.

Recientemente, el interés en los oOxidos de hierro como magnetita (Fes3Os),
maghemita (y-Fe2Os3) y hematita (a-Fe2Os), ha ido creciendo debido al gran rango de
aplicaciones que poseen (fotocatalisis, division fotocatalitica del agua, reduccion de CO» y
degradacion de contaminantes orgdnicos) provocando la investigacion interdisciplinaria
sobre su sintesis y el estudio de sus propiedades; sin embargo, la produccioén de 6xidos de
hierro se ha convertido en un gran desafio para encontrar un procesamiento
econdmicamente viable y con las caracteristicas adecuadas para una aplicacion en gran
escala.

Se han documentado diferentes métodos para la sintesis de hematita (a-Fe20s),
incluido el de descomposicion térmica, hidrotermal, sol-gel y combustion. Sin embargo, el
inconveniente de la mayoria de estos métodos es que carecen de control sobre el tamafo y
la distribucion de las particulas (Lu, A., Salabas, E., & Schiith, F. 2007). En las ultimas
décadas se han propuesto numerosos métodos para la eliminacion eficiente de metales
pesado del agua incluyendo filtracion por membrana, adsorcién, intercambio i6nico,
precipitacion quimica y biorremediacion. La adsorcion, debido a sus ventajas de bajo costo,

eficiencia y facilidad de operacidn, es uno de los métodos principales y mas usados en los
8



ultimos afios para la remocion de metales pesados en muestras de agua y soluciones

acuosas.

En este contexto, se propone sintetizar y evaluar la capacidad de adsorcion de la
hematita para la remocion de plomo y niquel en soluciones acuosas ideales por su posible

presencia en aguas residuales.



PLANTEAMIENTO DEL
PROBLEMA

La contaminacion por metales pesados en el agua es un problema ambiental de gran
preocupacion debido a sus efectos adversos en la salud humana y el ecosistema. El
problema de los metales pesados es que, aunque se han utilizado a través del tiempo y son
esenciales para las industrias, pueden dafar la salud humana y alterar el equilibrio de los
sistemas ambientales, si alcanzan concentraciones excesivas. En cuanto a salud, el impacto
por la exposicion prolongada de los metales pesados depende del tipo de metal, la
concentracion y la edad de la poblacion expuesta, lo que puede ocasionar afecciones como
dafos en organos vitales hasta un desarrollo cancerigeno.

El plomo (Pb), ademas de ser un metal pesado, es considerado un elemento toxico
que se puede acumular en el cuerpo humano por inhalacién o en la ingesta de agua y/o
alimentos, la acumulacion y toxicidad aparecen si se absorben més de 0.5 mg por dia. El
niquel (Ni), es un metal que puede encontrarse en aguas superficiales proveniente de la
precipitacion pluvial de particulas suspendidas en la atmosfera y por lixiviacion. La
concentracion natural de niquel en rios y lagos es muy baja, menor a 10 ppb, a diferencia de
la concentracion promedio en el agua potable que se encuentra entre 2 y 4.3 ppb. Sin
embargo, las continuas descargas tanto domésticas como industriales en los cuerpos de
agua aumentan las concentraciones de esos ecosistemas. (Resumen de Salud Publica:
Niquel (Nickel) | PHS | ATSDR, 2016)

Para el tratamiento de estos contaminantes metalicos, los métodos tradicionales de
remocion de metales pesados en agua son variados, no pueden resultar costosos o
inefectivos, debido a la presencia de interferencias con otros compuestos en el agua,
causando una remocion incompleta. En los ultimos afios, el método de adsorcion ha sido
muy utilizado para remover metales, considerando el carbon activado como el adsorbente
mas utilizado, sin embargo, es un material costoso. Por tal razon, el desarrollo de materiales

adsorbentes que sean eficientes y econdomicos se ha convertido en una necesidad urgente.
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La hematita (a-Fe2O3) ha obtenido un gran interés en su preparacion y
caracterizacion, debido a su potencial en diversas aplicaciones como catalizadores,
pigmentos y mecanismos magnéticos. Ha demostrado ser un adsorbente prometedor para la
remocion de metales pesados debido a su capacidad de adsorcion superior al 90%. Su
sintesis se ha reportado por diferentes métodos; entre ellos el método de combustion, que
implica una reacciébn quimica exotérmica entre las sales metalicas y el combustible

adecuado. (Pabon, S. E., Benitez, R., Sarria, R. A., & Gallo, J. A.2020)
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JUSTIFICACION

Los metales pesados, como el plomo y el niquel, son contaminantes que pueden
tener efectos adversos al ecosistema. Ademas de ser toxicos para los seres vivos, los
metales pesados que se liberan al medio ambiente a través de actividades antropogénicas,
como las descargas industriales, pueden acumularse en estos, lo que puede causar

problemas de salud a largo plazo, como dafios al sistema nervioso.

La remocion de los metales pesados del agua puede lograrse a través de diversos
métodos, sin embargo, el método de adsorcion es uno de los més utilizados puesto que, a

diferencia de los demads, tiene un menor costo y una mejor operatividad.

La hematita (a-Fe203) es un 6xido de hierro que tiene una alta capacidad de
adsorcion para metales pesados. Se puede obtener mediante una variedad de métodos,
incluido el método de combustion, siendo un método rapido y eficiente para la sintesis de

hematita con alta pureza.

El material sintetizado podria utilizarse para la remocion de metales pesados
diferentes a los propuestos. Por lo tanto, el desarrollo de un método eficiente y econdmico
para la remocion de metales pesados presentes en agua puede ser una contribucion

importante para la proteccion de la salud humana y el medio ambiente.
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OBJETIVO GENERAL

El objetivo de este trabajo es sintetizar y caracterizar hematita para su estudio en la

remocion de metales pesados presentes en el agua.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

Realizar la sintesis de hematita mediante el método de combustion.

e C(Caracterizar la hematita por difraccion de rayos X (DRX) y microscopia

electronica de barrido (MEB).
e Evaluar la eficiencia de la hematita en la adsorcion de niquel y plomo por

espectrofotometria de absorcion atomica (EAA).
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HIPOTESIS

La hematita (a-Fex0Os3) sintetizada por un proceso de combustion de urea y
nitrato de hierro nonahidratado presentan una alta capacidad de adsorcion para
la remocién de Ni y Pb en solucion acuosa.

La eficiencia de absorcion de la hematita (0-Fe.O3) se ve afectada por
condiciones experimentales como la relacion molar de sintesis.

El equipo de espectrofotometria de absorcion atémica es eficaz para medir la
concentracion de metales pesados como niquel y plomo en agua contaminada, lo

que permite evaluar el efecto de la hematita en su remocion.



CAPITULO1

MARCO TEORICO

En los ultimos afos, la contaminacion de sustancias quimicas peligrosas, en especial
por metales pesados, en los recursos hidricos se ha convertido en uno de los mayores
problemas ambientales a nivel global, debido a la escorrentia de las industrias
contaminadoras como la textil, la metalurgia, la galvanizacion, la electronica, la mineria y

la agricola.

1.1 Metales Pesados
El término “metal pesado” puede ser utilizado para hacer referencia a aquellos

metales o metaloides con el potencial de causar problemas de toxicidad (Alloway, BJ 2013).

Los metales pesados (MP) son un conjunto de elementos con propiedades metalicas,
en el que se incluyen los metales de transicion, algunos semimetales, lantanidos y actinidos.
Ademas, son considerados como elementos quimicos de alta densidad, basando su
clasificacion en la densidad especifica, mayor a 5g/cm?’. Estan presentes naturalmente en el
medio ambiente en concentraciones no perjudiciales para las diversas formas de vida
debido a su persistencia, bioacumulacion, propiedades no biodegradables y toxicidad
incluso en concentraciones bajas, los metales pesados como Pb y Ni, se liberan a los
ecosistemas acuaticos y a los suelos principalmente a causa de diversas actividades

antropogénicas (Chowdhury ef al., 2016).

1.2 Niveles de contaminacion en México
Se estima que la contaminacion del agua Segun datos de la Red Nacional de

Mediciéon de la Calidad del Agua (RENAMECA) de CONAGUA, el 59.1% de los rios,
lagos, presas y lagunas monitoreados presentan niveles de contaminacion que los hacen no
aptos para ciertos usos. (CONAGUA, 2024). Actualmente, existen en México normas
oficiales que establecen los limites maximos permisibles de contaminantes en las descargas

de aguas residuales en aguas y bienes nacionales, tal como la (NOM-001-SEMARNAT-



2021); incluyendo los metales pesados totales, y la forma de regular la disposicion de

residuos industriales.

1.3 Niquel (Ni)
Es un metal de transicion de color blanco plateado, buen conductor de la

electricidad y del calor. Dos propiedades mecdnicas muy significativas de este elemento
son su elevada ductilidad y maleabilidad, pudiendo laminarse, pulirse y forjarse facilmente.
(Prtr-Espafia. (s. f.). Ni)

La presencia de Ni en aguas superficiales se debe a dos factores: la lixiviacion y la
precipitacion de particulas suspendidas en la atmosfera. Las concentraciones de niquel en
rios y lagos suelen ser muy bajas, con el promedio generalmente menor de 10 ppm. En
agua potable, la concentracion promedio de niquel se ubica entre 2 a 4 ppm, sin embargo,
cerca de las industrias con procesamiento o uso de niquel, los niveles de Ni en agua potable
pueden ser mayores al promedio. (Resumen de Salud Publica: Niquel (Nickel) | PHS |
ATSDR, 2016). se encuentra en la naturaleza principalmente en forma de minerales de
sulfuro y laterita. Aunque no se encuentra tan abundantemente como el hierro o el aluminio,
el niquel es un elemento crucial en numerosas aplicaciones industriales y tecnologicas. Una
de las aplicaciones mas conocidas del niquel es en la fabricacion de aleaciones,
especialmente en el acero inoxidable, donde proporciona resistencia a la corrosion y otras
propiedades mecanicas deseables. Ademas, el niquel se utiliza en la produccién de monedas,
baterias recargables, catalizadores y dispositivos electronicos, entre otros. Aunque el niquel
es esencial para muchas industrias modernas, su extraccidn y procesamiento pueden
plantear desafios ambientales, especialmente en regiones donde se encuentra en grandes
cantidades. La mineria y la fundicion de niquel pueden generar residuos y emisiones que
afectan a los ecosistemas locales y la salud humana, lo que ha llevado a la implementacion
de practicas mas sostenibles y regulaciones mas estrictas en la industria (San Martin Riffo,
J. E. 2019), en la agricultura el Ni se puede encontrar en los fertilizantes o en las aguas
residuales utilizadas para el riego, el Ni es un micronutriente esencial para las plantas,
desempefiando funciones clave en su metabolismo. Aunque se requiere en cantidades muy

pequeiias, su presencia es vital para diversos procesos fisioldgicos como el metabolismo del
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nitrégeno en las plantas como también en la tolerancia al estrés oxidativo, ayudando a las
plantas a enfrentar condiciones adversas como sequias o altas temperaturas. (ICL LATAM.
2023). Los limites permisibles para descargas en agua residuales en rios embalses naturales
y artificiales aguas costeras y suelos y para uso agricola, (NOM-001-SERMARNAT-2021)

tiene un promedio diario de 4 miligramos por litro de un valor instantaneo.

1.4 Plomo (Pb)
Es un metal pesado, de color azuloso, que se empafia para adquirir un color gris

mate. Es flexible, inelastico y se funde con facilidad a 327.4°C. Es relativamente resistente
al ataque de acido sulfurico y acido clorhidrico, pero se disuelve con lentitud en 4acido
nitrico. Tiene un comportamiento anfotero, reacciona con acidos, formando sales acidas,
pero también bases, formando sales metalicas y oxidos. Industrialmente, sus compuestos
mas importantes son los 6xidos de plomo y el tetractilo de plomo, aunque también forma
aleaciones con muchos metales como el estafio, cobre, arsénico, antimonio, bismuto,
cadmio y sodio con gran importancia industrial. (Prtr-Espana. (s. f.-b). Pb)

El plomo (Pb) se ha utilizado durante afios debido a su resistencia a la corrosion,
ductilidad, maleabilidad y facilidad para formar aleaciones. La fundiciéon y el
procesamiento de metales, asi como el reciclaje de baterias acidas de plomo, la mineria a
través de la disposicion de jales mineros y la contaminacion de la atmdsfera causada por el
uso de gasolinas con plomo son las principales fuentes de emision de plomo al medio
ambiente (Mohammad er a/., 2017). Ha sido utilizado por el hombre desde la antigliedad.
Se encuentra naturalmente en el suelo y proviene de minerales como la galena. Acero dulce,
elaborado a partir de metales que tienen puntos de fusidn, resistencia a la corrosion y
capacidad de formar aleaciones. Por su toxicidad, su uso ha disminuido mucho por
preocupaciones ambientales y de salud publica y ha llevado a medidas para reducir la
exposicion humana segun la norma (NOM-001-SERMARNAT-2021), el limite permisible
para su uso en actividades agricolas como el riego es de 0.4 miligramo por litro de un valor

instantaneo (Cedillo, E. J., Carrillo, F. R., & Soria, M. J. (2021).



Control de contaminacion de agua en México.
Segun la norma (NMX-051-SCFI- 2016), se puede conocer y controlar la cantidad de MP
del entorno, esta norma mexicana establece el método de espectrofotometria de absorcion
atodmica mediante atomizacion por flama, horno de grafito, generador de hidruros y vapor
frio para medir metales disueltos, totales, suspendidos y extractables en aguas naturales,

potables, residuales y residuales tratadas.

1.5 Limites Permisibles de Contaminantes en Aguas Residuales
Segiin la NORMA Oficial Mexicana NOM-001-SEMARNAT-2021, que establece los

limites de contaminantes en las descargas de aguas residuales en cuerpos receptores
propiedad de la nacion. En rios, arroyos, canales, drenes, embalses, lagos, lagunas, zonas
marinas mexicanas y suelos utilizados para riegos con aguas residuales, infiltracion y otros
tipos de riego, incluidos los karsticos. Que la Ley General del Equilibrio Ecolégico y la
Proteccion al Ambiente en su articulo 117 establece como criterios: que la prevencion y
control de la contaminacién del agua es fundamental para evitar que se reduzca su
disponibilidad y para proteger los ecosistemas del pais, que las aguas residuales de origen
urbano deben recibir tratamiento previo a su descarga en rios, cuencas, vasos, aguas
marinas y demds depdsitos o corrientes de agua, incluyendo las aguas del subsuelo y que la
participacion y corresponsabilidad de la sociedad es condicion indispensable para evitar la
contaminacion del agua. Asimismo, en su articulo 118 fracciones I y II se establece que los
criterios referidos seran considerados en la expedicion de normas oficiales mexicanas para
el uso, tratamiento y disposicion de aguas residuales, para evitar riesgos y dafios a la salud

publica.

La Norma Oficial Mexicana pretende establecer los limites permisibles de contaminantes
en las descargas de aguas residuales, para proteger, conservar y mejorar la calidad de las

aguas y bienes nacionales.



Tabla 1. Limites permisibles para Metales

1.6 Métodos Metal de tratamiento

P Limite Permisible Unidades
¢ aguaL Niquel 2-4 mg/L ctod
08 Plomo 0.2-1 mg/L metodos

Nota: Parametros (miligramos por litro) de un valor instantaneo

convencionales de tratamiento de aguas residuales (MCTAR) eliminan hasta el 50% de los
metales presentes, dejando una carga metéalica importante en el agua tratada, ademas de
concentrar los metales removidos en las zonas de tratamiento. Los MCTAR se clasifican en
tratamientos fisicos: el compuesto no experimenta una transformaciéon es su estructura,
filtracion por membrana (Kose-Mutlu, B., Hsu-Kim, H. y Wiesner, MR 2022); tratamientos
quimicos: generan un cambio quimico en los compuestos, como son la precipitacion
quimica y fotocatalisis y tratamiento bioldgico: emplean microorganismos para la
eliminacion de los contaminantes como la fitorremediacion (Rubio, DIC, Calderon, RAM,

Gualtero, AP, Acosta, DR, & Sandoval, J. 2015).

1.6.1 Proceso de Adsorcion
El proceso de adsorcion es un método de conversion de masa en el que se

transfieren los residuos hacia los sitios activos presentes sobre el adsorbente usado a través
de interacciones quimicas o fisicas. Por lo tanto, la adsorcion es considerada como una de
las principales técnicas para la remocién de metales pesados en aguas. Los materiales
adsorbentes ampliamente utilizados en sistemas de adsorcidén han sido: 1) carbon activado
(Sun-Kou, O. P. A. 2014), i) Hidrogeles (Burciaga-Montemayor, N. G., Claudio-Rizo, J.
A., Cano-Salazar, L. F., Martinez-Luévanos, A., & Vega-Sanchez, P. 2020), iii) desechos
agricolas, cascarilla de arroz, (Roncal Solis, N. J., & Villanueva Guevara, C. 2021) y iv)
cenizas volantes (Ortiz Medina, O. L., Agudelo Valencia, R. N., & Gutiérrez Camargo, N.
2018)

1.7 Hematita
Los 6xidos de hierro, por su distribucion en la naturaleza, son de los compuestos

mdas abundantes en la corteza terrestre y que pueden sintetizarse facilmente a nivel
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laboratorio. Su presencia, derivada de la erosion de rocas magnéticas en la superficie
terrestre, ha permitido su aplicacion y estudio en diversas disciplinas como la industria
quimica, ambiental y medicina. Ademas, destacan como adsorbentes en el grupo de metales

pesados, que se encuentran en estructuras naturales como: la magnetita (Fe3O4), la

maghemita (y-Fe203) y la hematita (a-Fe203) siendo las mas comunes (Figura 1.) (Cornell

& Schwertmann, 2006).
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Figura 1. Estructura cristalina de los 6xidos de hierro. a) hematita, b) magnetita y c)

maghemita. (Fuente: W. Wu et al., 2015)

La mayoria de los 6xidos de hierro son cristalinos, pero el tamafo de particula y
morfologia dependen de la sintesis con la que se obtuvieron.
La hematita (a-Fe203), también llamada 6xido férrico, es el 6xido de hierro mas antiguo. Se
caracteriza por presentar un tono rojo sangre cuando estd finamente dividida y un color
negro o gris en su forma cristalina. Su estructura es hexagonal, con 4&tomos de 6xido que se
encuentran unidos a cationes en una coordinacion octaédrica (Figura 2). La hematita exhibe
propiedades antiferromagnéticas, pero puede volverse paramagnética al calentarse por

encima de su temperatura de Curie, que es de 956 K (Teja & Koh, 2009).



(@) (b)

Figura 2. a) Forma natural de hematita, b) Estructura cristalina de

hematita. (Fuente: W. Wu et al., 2015)

El comportamiento magnético de la hematita se basa en la cristalinidad, el tamafio
de las particulas, la estructura de las subparticulas, la morfologia, asi como las interacciones
dipolo-dipolo y el intercambio de interacciones (Tadi¢ ef al., 2019). Ademas de ser la fase
termodinamicamente mas estable del 6xido de hierro, es uno de los 6xidos metalicos mas
usados para el tratamiento del agua, asi como una variedad de aplicaciones cientificas e
industriales.

Su sintesis se ha reportado por diferentes métodos; entre ellos el método de
combustion, que implica una reacciéon quimica exotérmica entre las sales metdlicas y el

combustible adecuado. (Pabon, S. E., Benitez, R., Sarria, R. A., & Gallo, J. A.2020)

1.8 Métodos de sintesis de hematita
En las ultimas décadas se han fabricado nanomateriales simples y complejos

desarrollados con diferentes metodologias de preparacion para obtener hematita, como el
método sol-gel, el método hidrotermal, el método de descomposicion térmica y el método

de combustion que se describen a continuacion.



1.8.1 Sol-Gel
El método sol-gel, ha sido utilizado desde 1846 para la produccién de materiales

ceramicos y Oxidos metéalicos de alta pureza y homogeneidad, estd basado en la
hidroxilaciéon y condensacion de moléculas precursoras en solucion, produciendo un “sol”
de particulas nanométricas que son secadas mediante extraccion con un solvente o mediante
una reaccion quimica para obtener sistemas tridimensionales de 6xidos metalicos (Murty ef
al., 2013). Por otra parte, las propiedades del “gel” dependen en gran medida de la
estructura que se forma durante el proceso de secado; el solvente utilizado con frecuencia
en este tipo de reacciones es el agua, pero los precursores también pueden ser hidrolizados
por un acido o una base. Sin embargo, la desventaja mas notable en este tipo de sintesis es

el alto costo en los precursores.

1.8.2 Sintesis Hidrotermal
La sintesis hidrotermal es un método para cristalizar una soluciéon a altas

temperaturas y presiones (Muhajir et al., 2019a). Este método produce nanoestructuras de
hematita con una variedad de morfologias, como agujas de nanobarras, estructuras en forma
de flor, microcubos, nanobarras y nanoparticulas. Generalmente, este proceso comienza con
la preparacion de una solucidén que contiene precursores, estabilizadores y desionizacion del

agua como disolvente.

1.8.3 Descomposicion Quimica
El proceso de descomposicion térmica se ha considerado como uno de las métodos

efectivos y actuales para la producciéon de nanoparticulas de oxido de hierro,
superparamagnéticas de alta calidad dentro de los métodos actualmente desarrollados para
la obtencidon de nanoparticulas de 6xido de hierro superparamagnéticas de alta calidad. Esta
técnica implica la descomposicion de precursores organometalicos en un disolvente no
polar mediante reacciones que ocurren a temperaturas superiores a los 200 °C, conduciendo
a la formacion de nanoparticulas de 6xido de hierro y su formacion consiste principalmente
de dos etapas. En la primera fase, el fendmeno de nucleacioén ocurre cuando la temperatura

llega a los 200 °C obteniendo cristales semillas. La siguiente etapa comienza cuando la
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temperatura de ebullicion del disolvente utilizado se logra alcanzar, presentando el

crecimiento de los nucleos (Maity ez al., 2009).

1.8.4 Combustion
El proceso de combustion en estado sélido fue descubierto por (Munir ez al. 1967) y

popularizandose como una forma eficiente de sintesis alternativa a las vias convencionales.
La sintesis por combustion es un método rapido, confiable y efectivo para hacer polvos de
materiales como cerdmica, metal, vidrio y cemento. Esta técnica es autosostenida y utiliza
el calor liberado por los reactivos en la reacciéon como fuente de energia.

En algunas circunstancias, el proceso debe activarse porque la entalpia de la reaccion de
sintesis no es suficiente para que se autopropague. Una de las muchas formas en que se
puede lograr este objetivo es agregar un combustible que pueda oxidarse mediante la
utilizacion de reactivos de sintesis. Para el caso de la obtencién de oxido de hierro
particularmente resulta un proceso interesante debido a su capacidad para producir
nanoparticulas con propiedades magnéticas y optoelectronicas especificas.

La eleccion del combustible es crucial debido a que la exotermicidad de la combustion
varia segin el combustible utilizado, alterando las caracteristicas de los productos
resultantes. Entre los combustibles mas comunes estan el tetraformato de triazina (TFTA,
C4Hi6N6O»), la hidrazida maleica (C4H4N>0O»), la carbohidrazida (CO(N2Hs)2), el acido
citrico (CéHsO7H20) y la urea (CON:H4), el poder reductor de cada uno de estos
compuestos y la cantidad de gases liberados durante la combustion son los factores que
determinan las condiciones de reaccion, la morfologia y la composicion de los productos
obtenidos. Los nitratos hidratados son utilizados con frecuencia debido a su fuerte caracter
oxidante que ayuda a superar la barrera de energia de activacion de la reaccion. Ademas,
funden a bajas temperaturas, lo que garantiza una mezcla homogénea a una temperatura

inferior a la de descomposicion del combustible (Sandoval er al., 2008)
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1.9 Formas de caracterizacion de Hematita

1.9.1 Microscopia electronica de barrido (SEM)

Por sus siglas en inglés Scanning Electron Microscopy) es una técnica ampliamente
utilizada para analizar la topografia, estructura y composiciéon de diversos materiales.
Gracias a su alta resolucion, capacidad de aumento y la posibilidad de adaptarse a distintas
condiciones experimentales (como ambientes térmicos o corrosivos), se ha convertido en
una herramienta esencial en multiples areas de investigacion. Entre sus aplicaciones mas
comunes se encuentran el estudio de semiconductores, nanoparticulas, modificacion de
productos comerciales, catalisis heterogénea, dispositivos con uniones p-n, peliculas

delgadas, nanocompuestos y procesos fotoelectroquimicos.

A grandes rasgos, un microscopio SEM permite obtener imagenes detalladas de una
muestra, aunque técnicamente no capta fotones como ocurre en la microscopia optica. En
su lugar, detecta la respuesta del material al impacto de un haz de electrones de alta energia
(conocidos como electrones primarios). Al interactuar con la muestra, este haz genera
diferentes sefiales que son recogidas por detectores especializados. Cada una de estas
sefales proporciona informacion especifica, como la topografia superficial, la composicion

quimica o incluso la conductividad eléctrica del material analizado.

Para formar una imagen, el sistema mueve el haz de electrones a lo largo del plano
deseado (gracias a componentes Opticos y electronicos) de manera controlada, escaneando

la superficie de la muestra punto por punto. (Clavijo, J. 2013).

1.9.2 Difraccion de rayos X (DRX).

Los métodos difractométricos se basan en como la materia cristalina interactia con
ciertos tipos de radiacion, provocando fenomenos de difraccion. Dependiendo del tipo de
radiacion utilizada como rayos X, electrones o neutrones existen diferentes técnicas, pero la

mads comun y versatil es la difraccion de rayos X (DRX).

Los rayos X forman parte del espectro electromagnético y se encuentran entre la

radiacion ultravioleta y los rayos gamma. Una de sus principales caracteristicas es que
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pueden atravesar materiales opacos a la luz visible, lo que los hace especialmente utiles en
el analisis de estructuras. Los cristalografos Laue y Ewald descubrieron que los cristales
podian actuar como una especie de “rendija” para los rayos X, ya que el espacio entre sus
planos atomicos es similar a la longitud de onda de esta radiacion. Por eso, cuando los

rayos X interactiian con un material cristalino, pueden producirse fendmenos de difraccion.

Cuando un haz de rayos X incide sobre un cristal, estos rayos se reflejan en los
diferentes planos de la red cristalina, provocando dispersion. La interaccion entre estos
rayos genera interferencias, que suelen ser destructivas, pero en ciertas direcciones se
producen interferencias constructivas, es decir, coincidencias entre ondas que refuerzan la

sefal. Este fenomeno es precisamente lo que se conoce como difraccion.

Por ejemplo, si el desfase entre dos rayos es igual a media longitud de onda, las
ondas se cancelan entre si (interferencia destructiva). Pero si el desfase corresponde a una
longitud de onda completa o a un multiplo de esta, se produce una interferencia
constructiva, lo que permite detectar patrones que revelan la estructura interna del cristal.

(Pérez-Monserrat, E. M. 2012)

1.10 Formas de medicién de metales pesados en agua
Existen diversos métodos analiticos desarrollados para la medicion de estos
contaminantes, cada uno con caracteristicas especificas en cuanto a sensibilidad, precision,

costo y aplicabilidad.

1.10.1 Espectroscopia de Absorcion Atomica (EAA)

Es una técnica analitica ampliamente utilizada para la determinacién de metales,
semimetales y algunos no metales en diversas matrices, especialmente en estudios
ambientales. Su principio se basa en la capacidad de los 4tomos, en estado libre, de
absorber radiacion electromagnética en longitudes de onda especificas, lo que permite su
identificacion y cuantificacion. Cuando un elemento se encuentra atomizado, absorbe
energia luminica correspondiente a su longitud de onda caracteristica, promoviendo la

transicion de los electrones desde un estado fundamental a uno excitado. La cantidad de
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energia absorbida es proporcional al nimero de 4&tomos presentes en la trayectoria del haz

de luz.

Para cuantificar un analito, la sefial obtenida se calibra utilizando soluciones patron
con concentraciones conocidas, generando asi una curva de absorcion frente a

concentracion que permite determinar la cantidad del elemento en la muestra desconocida.

Los componentes principales de un sistema AAS son:

1.10.2 Fuente de radiacion (lampara)

Generalmente se utiliza una lampara de catodo hueco (Hollow Cathode Lamp,
HCL), disefiada especificamente para emitir la radiacion del elemento de interés. Estas
lamparas suelen estar dedicadas al analisis de un unico elemento, aunque existen versiones

multielemento con capacidad limitada.

Lampara de descarga sin electrodos (Electrodeless Discharge Lamp, EDL) Contiene
una pequefia cantidad del metal de interés en estado gaseoso, excitado mediante una
descarga de radiofrecuencia o microondas, en lugar de un catodo so6lido. Reduce lineas

espectrales mas intensas que las HCL, lo que mejora la sensibilidad.

Atomizador: Su funcioén es transformar la muestra liquida en atomos libres capaces de

interactuar con la radiacion incidente. Existen tres tipos principales:

Espectroscopia de absorcion atomica con llama (FAAS): Utiliza una mezcla de gases
combustibles (acetileno, aire o 6xidos de nitrégeno) para generar una llama que atomiza la

muestra.

Espectroscopia de absorcion atdmica con horno de grafito (GFAAS): Emplea un horno
electrotérmico que permite la deteccion de concentraciones mas bajas, con mayor

sensibilidad que la técnica con llama.

Monocromador: Selecciona la longitud de onda especifica correspondiente al elemento que

se desea analizar, eliminando interferencias provenientes de otras radiaciones.
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Detector: Mide la cantidad de radiacion absorbida por los atomos libres en la muestra. Esta
sefal es convertida en una lectura cuantitativa que, tras la calibracion, permite conocer la

concentracion del elemento presente.

Gracias a su alta sensibilidad, especificidad y capacidad para analizar metales en trazas, la
EAA se ha consolidado como una técnica fundamental en el monitoreo de contaminantes
en agua, suelos y otros sistemas ambientales. (Pérez Esteve, E., & Gomez Llorente, H.

2020).

15



CAPITULO II

Metodologia

Para cumplir con los objetivos planteados en este trabajo de investigacion, se

decidio dividir el trabajo en 2 etapas:

ETAPA 1.

ETAPA 1I.

Sintesis de hematita (a-Fe2O3) mediante un proceso
combustion de Fe (NOs); * 9H20 y CH4N20 y su
caracterizacion ~ morfoldgica,  estructural vy
composicional.

Estudio de la capacidad de adsorcion de Niy Pb en
a-Fe2O; monitoreada por espectroscopia de

Absorcion Atémica (EAA)

A continuacion, se describe detalladamente cada una de las etapas.

2.1 ETAPA L. Sintesis de a-Fe2O3 mediante un proceso de combustion de Fe (NOs)3 *

9H>0O Y CH4N20 vy su caracterizacion morfoldgica, estructural y composicional.

Los reactivos que se utilizaron para la sintesis de a-Fe>Os por proceso de

combustion se enlistan en la Tabla 2.

Tabla 2. Reactivos utilizados en la sintesis de o -Fe2O3.

Férmula Nombre Pureza Marca
Fe (NO3)3 * 9H,O Nitrato de hierro (IIT) nonahidratado 98 % Sigma -Aldrich
CHuN:O Urea - J. T. Baker
Agua tridestilada  Agua tridestilada
HNO:; Acido nitrico 70 % Meyer
Ni Solucién de niquel - J. T. Baker
Pb Solucién de plomo estandar - Fluka Analytical

Nota: Pureza y marca de los reactivos se incluyen.

16



Cabe mencionar que se utilizo cristaleria grado A y agua tridestilada, durante la

parte experimental.

2.1.1 Sintesis de hematita (a-Fe2O3) por proceso de combustion de Fe (NO3); * 9H,O y
CH4N2O

2.1.1.1 Reaccion quimica para la produccion de hematita
A continuacidn, se presenta la reaccion balanceada de hematita utilizando como

reactantes Fe (NO3)3"9H,0:CH4N,O [A. A. Alil (2020)]
6[ ( 3)3 9 2]+15 4, -3 , 3+15 L,+84 , +24 531

Durante la produccion de hematita se producen ,, , y 5 como subproductos de

reaccion.

2.1.1.2 Cantidad de hematita producida a partir de Fe (NO3)3* 9H.O y
de las reacciones 1.5, 2.5y 3.5 g de Fe (NO3)3 * 9H>0 a partir de la ecuacion. (3.1)
En la Tabla 3 se presenta la cantidad de masa requerida de reactantes y productos

de la reaccion de la ecuacion. (3.1) a diferentes concentraciones de Fe (NO3)s.

Tabla 3. Cantidad de masa requerida de reactantes y productos de la reaccion de la ecuacion. (1) a
diferentes concentraciones de Fe (NO3)3.

Reactivos (g) Productos (g)
Fe (N03)3 CH4N:0O Fe;Os CO; HO N
15 0.55 0.2969  0.4084  0.9354 0.4157
2.5 0.92 0.4944 0.6711 1.5372 0.6924
3.5 1.30 0.6928 0.9524 2.183 0.9702
Nota: Los subproductos de reaccion se calcularon con la ecuacion. 3.1.

En la Tabla 4 se presenta la cantidad de masa requerida de reactantes y productos

de la ecuacion de la ecuacion. (3.1) utilizando como reactante 1 gr de urea.

Tabla 4. Cantidad de masa requerida de reactantes y productos de la reaccion de la ecuacion. (1)
utilizando como reactante 1 gr de urea.

| Reactivos (gr) Productos (gr) |
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Fe (NO3)3 CHN>0 Fe;0; CO; H,0 N,
2.6825 1 05312 0.7305 1.67328 0.7439

Nota: Los subproductos de reaccion se calcularon con la ecuacion. 3.1.

De acuerdo con los wvalores registrados en la Tabla 1, al reaccionar Fe
(NO3);"9H,0:CH4N>0 en: 1:1.5 m/m el reactivo limitante es el Fe (NOs3)3, 2.5:1 m/m los
reactantes se consumen casi en su mayoria y 1:3.5 m/m el reactivo limitante es la CHsN>O

ya que presenta un exceso de nitrato de hierro.

En base a esta literatura se propuso un protocolo para la sintesis de a-Fe.Os: proceso de

combustion de precursores que contengan Fe.

Los polvos de a-Fe;Os se obtuvieron mediante un proceso de combustion de sales de Fe

(NO3)3 * 9H,0 y CH4N:O, para esto:

1. 1.5 g de Fe (NOs); * 9H,0 y 1 g de CH4N2O se disolvieron en 5 mL de agua
tridestilada.

2. La solucién de Fe (NO3):* 9H,O /CH4N2O se calent6 a 75 °C por 40 minutos,
sin agitacion.

3. Para remover las sales de Fe (NOs)3 * 9H,O y CH4N-O que no reaccionaron y el
exceso de agua, la mezcla de Fe (NO3):* 9H,O 3/CH4N.O fue tratado
térmicamente a 750 °C por 5 minutos en una mufla (modelo HM-AU). La
mezcla resultante es de color marrdn oscuro y corresponde al a-Fe>Os.

4. Los polvos de a-Fe O3 se almacenaron en cajas pomaderas de plastico en

obscuro hasta su caracterizacion.
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Un conjunto de 3 muestras de a-Fe;Os se sintetizaron con el procedimiento descrito
anteriormente. Fe (NO3); * 9H20 y CH4N20 en cada una de las muestras se vario en

proporciones 1.5:1, 2.5:1, 3.5:1, m/m. La masa (g) de los precursores se listan en la Tabla 5.
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Tabla 5. Masa (g) de Fe (NO3)3 * 9H>O y CH,N-O.

Fe (NOs)3 *
Muestra CH4N2O
9H0 (g) aN20 (g)

1 1.5 1

2 2.5 1

3 3.5 1

Nota: Las tres muestras fueron sintetizadas con el mismo método (combustion de Fe (NO3); *

9H>0 y CH,N>0).

2.1.2 Caracterizacion de a-Fe;Os: SEM, DRX.
La evidencia fisica de la sintesis de a-Fe»Os y su calidad (morfologica, estructural y

composicional) se determiné por SEM y espectroscopias de DRX:

e Microscopia electronica de barrido (SEM), por sus siglas en inglés scanning
electron microscopy) se utilizd para determinar la morfologia superficial: forma y
tamafio de los polvos de a-Fe>Os.

e La técnica de difraccion de rayos X (DRX), por sus siglas en ingles X-ray
Diffractometers) se utiliz6 para la identificacion de las formas cristalinas adoptadas

para cada una de las muestras.

2.2 ETAPA 1I. Estudio de la capacidad de adsorcion de Ni y Pb en a-Fe>O3; mediante la
técnica de Espectroscopia de Absorcion Atdmica (EAA)

Después de haber sintetizado y caracterizado los polvos de a-Fe.Os, se ocuparon
como materiales absorbentes de Ni y Pb en solucion via absorciéon heterogénea y

monitoreada por EAA.

A continuacion, se describe detalladamente el proceso de adsorcion de Ni y Pb en

hematita via adsorcion heterogénea y su monitoreo por EAA.
2.2.1 Preparacién y proceso de absorcion de Ni en hematita

1. Se preparé 250 mL de solucién de Ni de concentracion 10 ppm, la solucion

estandar de Pb para Absorcion Atdmica Perkin Elmer, CAS 7697-37-2.
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La solucion de Ni se transfirid cuidadosamente a un reactor enchaquetado
acoplado a un equipo de recirculacion marcar Polyscience modelo
9106A12E.

Posteriormente, 0.2 g del material adsorbente (0-Fe.Os3) se agregd a la
solucion de Ni.

La mezcla en el reactor se mantuvo a 30 °C, con agitacion.

Se tomaron alicuotas de 10 mL en los siguientes intervalos de tiempo: 5, 10,

20, 40, 60, 80, 100,120 y 180 minutos.

2.2.2 Preparacion y proceso de absorcion de Pb en hematita

1.

Se prepar6 250 mL de solucion Pb de concentracion 10 ppm, con la solucion
estandar de Ni para absorcion atdémica HY CEL.

La soluciéon de Pb se transfirio cuidadosamente a un reactor enchaquetado
acoplado a un equipo de recirculacion marcar Polyscience modelo
9106A12E.

Posteriormente, 0.2 g del material adsorbente (a-Fe:Os3) se agregd a la
solucion de Pb.

La mezcla en el reactor se mantuvo a 30 °C, con agitacion.

Se tomaron alicuotas de 10 mL en los siguientes intervalos de tiempo: 5, 10,

20, 40, 60, 80, 100,120 y 180 minutos.

Este proceso se realiz6 para las 3 muestras sintetizadas de hematita siendo nuestro material

adsorbente dandonos en un total de 27 muestras de Niquel y 27 muestras de Plomo.

En el siguiente apartado se mostrara el Monitoreo de la capacidad de adsorcion de

Ni y Pb en hematita por Espectroscopia de Absorcion Atdmica (EAA).

2.2.3 PREPARACION DE MUESTRAS

Los requerimientos que el equipo de EAA utiliza para poder medir una muestra, son

muy especificos dependiendo de donde provengan. De acuerdo con el manual Atomic

21



Absorpcion spectroscopy Analytical Metbods Perkin Elmer, una muestra liquida, solucion

acuosa con solidos suspendidos, se tiene que realizar una digestion acida antes de su

analisis en EAA.

Para esto:

1.-El conjunto de alicuotas de Ni 'y Pb de 10 mL se le agrego 1 mL de HNO3[7697-

37-2], Perkin Elmer

2.- El conjunto de alicuotas de con el acido previamente agregado y la solucion

blanco (10 mL de agua Tridestilada y 1 mL de HNOs) se calentaron en una

autoclave a 15 psi por 15 minutos.

3.- Posteriormente, se dejaron enfriar hasta temperatura ambiente.

5.- Cada una de las alicuotas se almacenaron en viales esterilizados.

2.2.4 Curvas de calibracion

Basados en la norma NOM-001-SERMARNAT-2021:

la cantidad méaxima

permitida de plomo en rios y arroyos es de 0.4 mg/L de Plomo y un maximo de 4 mg/L

Niquel. Para cuantificar el plomo y el Niquel por Adsorcion atémica se realizé una curva de

calibracion de Plomo y de Niquel de 0.1 ppm a 2 ppm.

Tomando como referencia una soluciéon madre, original o inicial el estdndar de

plomo (1000 pg/L, en HNOs;, HNOs [7697-37-2], Perkin Elmer estdndar) y la estandar de

niquel (1000 pg/L, en HNOs, HNO;3 [7697-37-2], Perkin Elmer estandar).

La curva de calibracion se realizo aplicando la ecuacion. de disoluciones ( 1 1 =

> 2 ) colocando el volumen de la solucién estandar para cada metal indicados en la tabla

6.

Tabla 6. Alicuotas para curva de calibracion.

Concentraciones
(ppm)

Volumen adicionado de
la solucion estandar
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(mg/L)
0.2 0.1
0.4 0.2
0.6 0.3
0.8 0.4
1 0.5
2 1

Cada una de las curvas de llevo al aforo a 25 mL con la solucion blanco de HNOs al 1%.

2.2.5 Medicion de Muestras
1. Encender el equipo
2. Colocar la lampara del metal de interés
3. Programar la ldmpara correspondiente
4. Ingresar los parametros de la Curva de calibracion
5. Encender la Llama
6. Medir las 5 soluciones estandar de la curva de calibracion
7. Verificar la curva de calibracion en el equipo
8. Una vez verificado ajustar a 0 con la muestra blanco
9. Medir cada una de las muestras
10. Recabar los datos proporcionados de absorbancia o mg/L



CAPITULO 111

DISCUSION DE RESULTADOS

3.1 Caracterizacién de hematita Microscopia electronica de barrido (SEM) y
Difraccion de rayos X (DRX).

3.1.1 Caracterizacidon por Microscopia electronica de barrido (SEM).
En la Figura 3 se muestran las micrografias SEM de los polvos de o-FexOs

sintetizados en proporciones de Fe (NO3); * 9H,O y CH4N2O: 1.5:1, 2.5:1, 3.5:1, m/m. Las
micrografias se obtuvieron a través de un microscopio electronico de barrido, JEOLE-
CARY ECLIPSE 5050 con accesorio de dispersion de energia (EDS). Las micrografias en
la Figura 3 se tomaron a: a, ¢y e 3000X y b, d y f 5000X.
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Figura 3. Micrografias SEM de polvos de Fe (NO3);/CH4N20: a, b 1:1,¢,d 1:2 y e, f 1:4,
m/m tomadas a 3000X y 5000X (X=amplificacion).

En la Figura 3. a y b se muestra la micrografia SEM de los polvos de a-Fe2Os en
proporcion de 1.5:1 m/m. En esta micrografia se presenta una superficie rugosa cubierta por
particulas irregulares que se asemejan a rocas o granos en diferentes tamafios y formas. Se
observan dos zonas en diferente tonalidad: las zonas claras muestran el exceso de CH4N2O
debido a que no ha reaccionado completamente a diferencia de Fe (NO3); * 9H>O, como se

registra en la Tabla 1 observado en las zonas oscuras y porosas (ver Figura 3. b).

En la Figura 3. ¢ se muestra la micrografia SEM de los polvos de a-Fe>O3
en proporcion de 2.5:1 m/m. Se puede apreciar mas zonas porosas que zonas oscuras y
zonas claras, considerando el tipo de estructura que se considera que tienen los polvos de
hematita en la micrografia: se puede observar que tiene una estructura cristalina hexagonal,
y en forma de trigonales planos. La estructura de rifién o botrioidal como en la Figura 3. d
En la Figura 3. e a 3000X, se puede apreciar mas zonas oscuras que zonas porosas y zonas
claras, esto nos indica que hay un exceso de nitrato de hierro sin reaccionar en la muestra.
En la micrografia de la Figura 3. f a 5000X, se puede apreciar una amplificacién de la
imagen e, en la cual se ve con més detalle el exceso de nitrato de hierro y una pequefia parte

de urea.
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3.1.2 Caracterizacion por Difraccion de rayos X (DRX).
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Grafica 1 Difractograma de hematita relaciéon 1.5:1 m/m

En el difractograma 1.5:1 e identifican las fases correspondientes a hematita (a-
Fe:05) utilizando la base de datos PDF 00-033-0664. Los picos principales se observan en
las posiciones de 20 a 33.1°, 35.6°, 40.9°, 49.5° y 54.1°, que coinciden con los planos
cristalograficos (104), (110), (113), (024) y (116), respectivamente. La presencia de estos

picos indica una cristalinidad bien definida y confirma la formacion de hematita pura.
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En el difractograma 2.5:1 se muestran las principales fases de hematita (a-Fe20s),

con patrones de difraccion que coinciden con el estandar PDF 00-033-0664. Los picos se

encuentran en posiciones 20 similares a las del primer difractograma, incluyendo 33.1°,

35.6°, 40.9° y 49.5°, correspondientes a los planos (104), (110), (113) y (024),

respectivamente. Este patron de difraccion refuerza la idea de que el tratamiento térmico

aplicado fue adecuado para la formacion de hematita con una buena calidad cristalina. La

ausencia de fases adicionales reafirma que el material sintetizado estd compuesto casi en

su totalidad por hematita pura, con una estructura romboédrica bien definida
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Grafica 3 Difractograma de hematita relacion 3.5:1 m/m

El tercer difractograma 3.5:1 se compard con la base de datos PDF 00-033-0664,
confirmando la presencia de hematita (a-Fe20s). Los picos observados en las posiciones
24.1°, 33.1°, 35.6°, 40.9°, 49.5° y 54.1° coinciden con los planos cristalograficos (012),
(104), (110), (113), (024) y (116), respectivamente. La buena cristalinidad del material
calcinado se evidencia en la alta intensidad de los picos, lo que indica que la estructura del
oxido de hierro estd bien definida. Este patron confirma que el material fue adecuadamente
sintetizado bajo condiciones controladas, permitiendo la obtencion de hematita con una
estructura romboédrica pura, sin la presencia de otras fases intermedias. La calidad del
material es consistente con lo que se espera en 6xidos metalicos preparados con procesos de

sinterizacion efectivos
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3.2 Curvas de calibracion
Curva de calibracion de Ni
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Grafica 4: Curva de Calibracidn de niquel.

Curva de calibracion de Pb

Curva de Calibracién
0.03

y=0.014x+0.0114
0.025

0.02 o002

0015 | L et

Absorbancia (A)
e
[=]
[l
=

0.01

0.005

0 0.2 0.4 0.6 0.8 1

Concentracion [ mgfL)

Grafica 5 Curva de Calibracién de Plomo.
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3.3 Resultados de las concentraciones finales en las muestras de agua con

contaminacion inducida

3.3.1 Relacion de 1.5:1 de Fe (NO3)3* 9H20 y
Niquel
En las concentraciones finales de Niquel se puede observar que de 10 ppm
disminuyo a un rango de 8.252 mg/L a 9.890 mg/L. Por lo que se considera que esta
relacion de polvos de hematita ayuda a reducir los niveles de niquel, pero no de manera
muy poco satisfactoria ya que se esperaba reducir un 80 % de la concentracion de
niquel, y al considerar el tiempo de contacto con el adsorbente se puede observar que no
tiene una variacion marcada de acuerdo con este, se mantiene en un rango minimo y

tiene una minima adsorcion.

Tabla 7. Concentracion final (mg/L) de Niguel.

Tle.mpo Muestras Concentracion (mg/L)
(min)
5 Nil 7.830
10 Ni2 8.393
20 Ni3 7.830
40 Ni4 7.727
60 Ni5 8.522
80 Ni6 8.630
100 Ni7 9.090
120 Ni8 8.252
180 Ni9 9.890
Nota: Sintesis de Hematita relacion de 1.5:1 de Fe (NO3)** 9H,O y CHs N>O.
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Plomo Concentracion de Ni
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Grafica 6: Concentracion de niquel final contra tiempo, relacion 1.5:1

Fe (NO3)3* 9H>O y CH4 N>O.

En las concentraciones finales de Plomo se puede observar que de 10 ppm
disminuyo a un rango de 0.190 mg/L a 0.230 mg/L. Por lo que se considera que esta
relacion de polvos de hematita si ayuda a reducir los niveles de plomo de manera

satisfactoria ya que se redujo en el rango dentro de los limites permisibles.

Plomo se esperaba reducir un 90 % de la concentracidn, y al considerar el tiempo de
contacto con el adsorbente se puede observar que no tiene una variacion marcada de

acuerdo con este, se mantiene en un rango minimo.

Tabla 8. Concentracion final (mg/L) de Plomo.

Tler.npo Muestras | Concentracion (mg/L)
(min)

5 Pb 1 0.190

10 Pb2 0.190

20 Pb3 0.200

40 Pb 4 0.200

60 Pb 5 0.200

80 Pb 6 0.230
100 Pb 7 0.200
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120 Pb 8 0.210
180 Pb 9 0.220

Nota: Sintesis de Hematita relacion de 1.5:1 de Fe (NO3)3* 9H,O y CH4 N, O.
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Grafica 7: Concentracion final de plomo contra tiempo final contra

tiempo, relacion 1.5:1 Fe (NOs)3* 9H,O y CHs N2O.

3.3.2 Relacion de 2.5:1 de Fe (NO3);* 9H20 y

Niquel
En las concentraciones finales de niquel se puede observar que de 10 ppm

disminuyo a un rango de 7.414 mg/L a 9.683 mg/L. Por lo que se considera que esta
relacion de polvos de hematita ayuda a reducir los niveles de niquel, pero no de manera
muy poco satisfactoria ya que se esperaba reducir un 80 % de la concentracion de
niquel, y al considerar el tiempo de contacto con el adsorbente se puede observar que no
tiene una variacion marcada de acuerdo con este, se mantiene en un rango minimo y

tiene una minima adsorcion.

Tabla 9. Concentracion final (mg/L) de Niquel.
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Tiempo |Muestras |Concentracion (mg/L)
(min)

5 Nil 7.455

10 Ni2 7.414

20 Ni3 7.429

40 Ni4 8.676

60 Ni5 9.683

80 Ni6 8.574

100 Ni7 9.503

120 Ni8 8.241

180 Ni9 9.122

Nota: Sintesis de Hematita relacion de 2.5:1 de Fe (NOs)3* 9H,O
y CH4 N>O.
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Grafica 8: Concentracion final de niquel contra tiempo final contra

tiempo, relacion 2.5:1 Fe (NO3)3* 9H,0 y CHs N2O.

Plomo
En las concentraciones finales de plomo se puede observar que de 10 ppm

disminuyo a un rango de 0.100 mg/L a 0.280 mg/L. Por lo que se considera que esta
relacion de polvos de hematita si ayuda a reducir los niveles de plomo de manera

satisfactoria ya que se redujo en el rango de acuerdo con los datos de la norma y se
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encuentran de acuerdo con lo esperado en Plomo se esperaba reducir un 90 % de la
concentracion, y al considerar el tiempo de contacto con el adsorbente se puede observar
que no tiene una variacion marcada de acuerdo con este, se mantiene en un rango minimo.
En esta relacion en el plomo se puede observar una mayor disminucidon a comparacion de

las otras.

Tabla 10. Concentracion final (mg/L) de Plomo.

Tiempo |Muestras |Concentracion (mg/L)
(min)

5 Pb1 0.180

10 Pb2 0.200

20 Pb 3 0.190

40 Pb 4 0.200

60 Pb5 0.100

80 Pb6 0.280

100 Pb7 0.210

120 Pb 8 0.260

180 Pb 9 0.190

Nota: Sintesis de Hematita relacion de 2.5:1 de Fe (NO3)s*
9H,0 y CH4 N>O.

Concentracion Pb

0.300
[ ]

0.250 L]
o . .
E 0200 | e g @ oererneressnanpatazessasas PR D "
£ o
5
S 0.150
@
5 0.100 ®
5
© 0.050

0.000

0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200

Tiempo ( min)

Grafica 9: Concentracion final de plomo contra tiempo final contra

tiempo, relacion 2.5:1 Fe (NO3)3* 9H20 y CH4 N2O.
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3.3.3 Relacion de 3.5:1 de Fe (NO3);* 9H,O y

Niquel

En las concentraciones finales de Niquel se puede observar que de 10 ppm disminuyo a un
rango de 6.985 mg/L a 8.337 mg/L. Por lo que se considera que esta relacion de polvos de
hematita si ayuda a reducir los niveles de niquel, pero no de manera satisfactoria ya que se
esperaba reducir un 80 % de la concentracion de niquel, y al considerar el tiempo de
contacto con el adsorbente se puede observar que no tiene una variacion marcada de

acuerdo con este, se mantiene en un rango minimo.

Tabla 11. Tiempo
Concentracion (min) Muestras Concentracion (mg/L) final
5 Nil 7.239
mg/L) de niguel. .
(mg'L) de nig 10 Ni2 6.985
20 Ni3 7.556
40 Ni4 7.839
AN DNEEN 7777 1
Concentracion de Ni Plomo
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Grafica 10: Concentracion final de niquel contra tiempo final contra tiempo,

. disminuyo a un
relacion 3.5:1 Fe (NOsz);* 9H>O y CH4 N>O.

rango de 0.470

mg/L a 0.769 mg/L. Por lo que se considera que esta relacion de polvos de hematita si
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ayuda a reducir los niveles de plomo de manera satisfactoria ya que se redujo a un dato

muy similar al que nos pide la norma sin embargo no es lo suficientemente eficaz ya que

los niveles siguen un altos de acuerdo a lo esperado en Plomo se esperaba reducir un 90 %

de la concentracion , y al considerar el tiempo de contacto con el adsorbente se puede

observar que no tiene una variacion marcada de acuerdo a este , se mantiene en un rango.

Tabla 12. Concentracion final (mg/L) de Plomo.

Tle.mpo Muestras Concentracion (mg/L)
(min)
5 Pb1 0.586
10 Pb2 0.670
20 Pb3 0.576
40 Pb 4 0.704
60 Pb5s 0.653
80 Pb 6 0.662
100 Pb7 0.769
120 Pb 8 0.615
180 Pb9 0.470
Nota: Sintesis de Hematita relacion de 3.5:1 de Fe (NO3)3*
9H,0 y CH4 N; O.
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este material

hacia el niquel y
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el plomo. Se observa que, con una concentracion inicial de 10 mg/L para cada metal, la
hematita muestra una mayor inclinaciéon hacia el plomo en comparacién con el niquel.

Para el niquel, los niveles finales fluctuaron entre 6 y 9 mg/L, lo que sefiala una
disminucién limitada en la cantidad de metal en la disolucion. Las concentraciones finales
del plomo fueron notablemente inferiores, con valores medios de entre 0,4 y 0,7 mg/L. Esto

indican que la hematita tiene una mayor capacidad para retener o adsorber el plomo

De acuerdo con el analisis previo de las 3 relaciones para la sintesis de hematita y
tomando en cuenta cada una de las caracteristicas favorables como son los resultados de las
Micrografias y los Difractogramas que se utilizaron para todo el andlisis, se observa que la
Relacion de 2.5:1 Fe (NOs):* 9H,0 y CHsN20, es la mas adecuada debido a todos los

resultados que se obtuvieron de esta, es mas factible.
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CONCLUSIONES

En este trabajo se sintetizd hematita (a-Fe2Os) utilizando tres diferentes relaciones
molares de reactivos, con el objetivo de evaluar su eficiencia como material adsorbente en
la remocion de iones de niquel (Ni) y plomo (Pb) presentes en soluciones acuosas con
contaminacion inducida. Cada una de las muestras obtenidas fue caracterizada mediante
microscopia electrénica de barrido (SEM) y difraccion de rayos X (DRX), lo cual
permitié identificar diferencias en la morfologia, tamafio de particula y estructura cristalina
del material segtn la relacion de reactivos utilizada. A cada uno de los materiales obtenidos
se le aplicaron pruebas de adsorcion a distintos tiempos de contacto, comprendidos entre 5
y 180 minutos, con el fin de determinar su comportamiento cinético y capacidad de

retencion de contaminantes.

Los resultados obtenidos permitieron identificar que la hematita sintetizada con la
segunda relacion de reactivos presentd el mejor desempefio en términos de adsorcion para
ambos metales, lo que sugiere que esta proporcion favorece condiciones morfoldgicas y
estructurales Optimas para la interaccion con los iones metalicos. En contraste, las otras dos
relaciones mostraron una menor capacidad de adsorcion, confirmando la influencia directa

de las condiciones de sintesis sobre las propiedades del material final.

En cuanto al tiempo de contacto, se observd que, aunque se evalu6 un rango
amplio, los resultados de adsorcién no presentaron variaciones significativas entre los
diferentes tiempos. Esto indica que el proceso de adsorcién ocurre de manera rapida y
alcanza un equilibrio en etapas tempranas, por lo que prolongar el tiempo no mejora

sustancialmente la eficiencia del sistema.

En conclusion, la segunda relacion de reactivos se establece como la mas
adecuada para la sintesis de hematita con fines de adsorcion de metales pesados en agua.

Ademéds, el hecho de que el tiempo de contacto no influya significativamente en la
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eficiencia del proceso posiciona a este material como una opcidn efectiva, practica y de

respuesta rapida para el tratamiento de aguas contaminadas con niquel y plomo.

Los resultados obtenidos en esta investigacion permiten demostrar que el equipo de
espectrofotometria de absorcion atdmica es una herramienta eficaz para la medicion precisa
de concentraciones de metales pesados, especificamente niquel y plomo, en muestras de
agua contaminada. A través del uso de esta técnica analitica, fue posible evaluar de manera
confiable el comportamiento de la hematita como agente adsorbente, evidenciando su

capacidad para remover dichos metales del medio acuoso.
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