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Introduccion

La contaminacién por microplasticos (MP) se ha convertido en un problema
ambiental relevante desde la Revolucion Industrial, a raiz del uso creciente del
plastico como sustituto de materiales como el vidrio, carton, metal y madera. La
disposicion inadecuada de estos residuos ha provocado afectaciones en cuerpos
de agua, suelos e incluso en el aire, lo cual impacta directamente a los seres vivos
que habitan o dependen de estos ecosistemas. Ademas, genera contaminacion
visual que puede desincentivar actividades econdmicas locales vinculadas al
entorno natural.

Las nanoparticulas de magnetita (Fe;O,) tienen multiples aplicaciones, tanto en
ingenieria de materiales como en la industria alimentaria y médica. Su uso en
procesos de remocion de metales pesados ha sido ampliamente estudiado, gracias
a propiedades como su bajo costo, estabilidad a temperatura ambiente, facilidad de
sintesis y compatibilidad ambiental. En afos recientes, se ha explorado su
aplicaciéon en la recuperacion de microplasticos en medio acuoso como una
alternativa mas accesible frente a métodos convencionales, los cuales suelen
implicar altos costos y consumo energético.

En esta investigacion, se sintetizaron nanoparticulas de Fe;O, mediante la ruta
solvotermal, utilizando dos precursores distintos de hierro. Se buscé controlar el
tamano y la morfologia de las particulas, las cuales fueron caracterizadas para
evaluar su cristalinidad, estructura y propiedades 6pticas. Las muestras M2 y M4
mostraron picos mas definidos en los analisis, indicando una mejor calidad cristalina
y mayor homogeneidad.

Posteriormente, se realizaron pruebas de remocién de microplasticos bajo
condiciones ambientales en Puebla, México. Se prepar6 una simulacion de aguas
contaminadas con particulas de polipropileno (4 mm), a partir de una concentracion
controlada en agua corriente. Las muestras fueron agitadas mediante distintos
métodos para simular condiciones similares a las de cuerpos de agua naturales, y
posteriormente se utilizaron imanes de neodimio (50 Gauss, 4x4x1 cm) para
recuperar los contaminantes, tras la adicion de las nanoparticulas de o6xido de

hierro.
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Entre los resultados mas destacados, la muestra M4 (sintetizada con Fe(NO;);
durante 6 horas y sometida a 24 horas de impregnacién en agitador de torno) logro
una recuperacion de microplasticos del 98.28% con un tamano de particula de 30-
40nm y morfologia cubica.

Estos resultados sugieren que las nanoparticulas de Fe;O, pueden ser disefiadas
para interactuar eficientemente con los microplasticos, facilitando su separacion del
agua. Esta alternativa representa una solucién mas sustentable y econdmica en
comparaciéon con los métodos tradicionales.

La tesis se estructura en tres capitulos: el Capitulo 1 enmarca el problema de los
microplasticos a nivel mundial, su impacto ambiental y en la salud, asi como un
breve panorama de las tecnologias actuales de remocion. El Capitulo 2 describe la
sintesis y caracterizacién de las nanoparticulas de magnetita; en el Capitulo 3 se
presentan y discuten los resultados obtenidos. Finalmente, se presentan las

conclusiones generales y algunas recomendaciones para futuras investigaciones.
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Objetivo general

v

Sintetizar y utilizar nanoparticulas de Fe3Os4 en la remocion de
microparticulas de polipropileno en soluciones acuosas mediante separacién
magnética para contribuir significativamente al desarrollo de soluciones
efectivas y sostenibles para la gestion de microplasticos y beneficio al medio

ambiente.

Objetivos particulares

v Sintetizar nanoparticulas de Fe3Os mediante el método de reaccion
solvotermal.

v Caracterizar las nanoparticulas obtenidas y las procesadas de polipropileno
utilizando las técnicas de espectroscopia micro-Raman, infrarrojo,
reflectancia difusa y microscopia SEM para conocer su cristalinidad, y
morfologia.

v" Funcionalizar las nanoparticulas de Fe3Os para lograr afinidad con el
microplastico modelo.

v" Formacién de microplasticos mediante fundicion y trituracion de pellets de
polipropileno empleados como particula modelo de remocion

v Realizar pruebas de remocién de microplasticos en una muestra de agua con
contaminante.

v Evaluar la efectividad de las nanoparticulas de magnetita mediante el calculo
de la tasa de eliminacion de microplasticos a partir de los resultados
experimentales obtenidos.

Hipotesis

Es posible remover microplasticos de polipropileno concentrados en agua mediante

magnetismo con la interaccién de nanoparticulas de FesOs sintetizadas con

superficie funcionalizada.
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CAPITULO I.
ANTECEDENTES

“Aunque tu comienzo haya sido insignificate,
tu porvenir se engrandecera en gran manera’”.
Job 8:7.
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1.1 Contaminacién Ambiental

La contaminacién ambiental se define como la presencia de uno o mas agentes
quimicos, fisicos o biolégicos, dentro del medio ambiente en concentraciones
diferentes que ocasionan un dafio biolégico. Causan alteraciones en la atmdsfera,
en cuerpos de agua, suelo, aire y afectan a la vida silvestre a su paso. Estos agentes
pueden ser productos terminados o residuos que fueron dispuestos de manera
incorrecta, es decir, no se desecharon adecuadamente. Su concentraciéon en el
medio es un factor importante para determinar su peligro a la salud. Dado el impacto
de la contaminacion ambiental en la calidad de vida humana y el deterioro de los
recursos naturales es fundamental crear conciencia, educar y encontrar alternativas
que pongan un fin a estos problemas. Con el propdsito de mejorar la calidad de vida
de las personas y conservar el planeta. [1]

En el caso de los desechos plasticos, el paso del tiempo, la exposicién al sol, el
agua, o el contacto con el suelo y la atmédsfera, propicia el desgaste de estos,
reduciendo su tamafio inicial o descomponiéndolos en pequefas particulas

menores a 5 mm, conocidas como microplasticos. [2]

1.2 Contaminacion por microplasticos

Richard Thompson investigador en la revista “Environmental Science and
Technology” (2008), reporta que la mayor parte de la contaminacién marina es
ocasionada por grandes concentraciones de particulas de residuos. Estos granulos
son encontrados en diversas areas del ambiente marino, como las costas de areas
industriales y residenciales, suspendidas en la superficie de los cuerpos de agua,
en el fondo, y en columnas marinas. Uno de los principales motivos por los cuales
estos contaminantes son nocivos para el medio ambiente y dificiles de remover, es
debido a su reducido tamafio y alta concentracién en el agua. Hay mas de 430
millones de toneladas de plastico producidas anualmente y dos tercios son
productos de plastico de corta vida util que se convierten en basura que a menudo
terminan en océanos afectando la vida marina y el ecosistema acuatico. [3]

Estas particulas contaminantes no solo quedan concentradas en el agua, sino que
afectan a plantas y organismos acuaticos e incluso las ingieren peces, aves,

moluscos y mamiferos acuaticos. Todas las especies marinas enfrentan riesgo de
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intoxicacion, asfixia y alteracion en su comportamiento natural. Los residuos
plasticos también bloquean el paso del oxigeno y la luz a los corales y flora marina.
Esto ademas de poner en peligro la biodiversidad del ecosistema, también interfiere
con la calidad del agua, por la acumulacion de contaminantes propiciando la
formacion de virus, bacterias y elementos nocivos para la salud. [4]

Un ejemplo de como afectan estos contaminantes de manera directa a los seres
vivos es en el momento en que un pez ingiere su alimento en el mary este lleva una
concentracion cualquiera de microplasticos a su organismo, y mas tarde es pescado
para consumo humano (Figura 1), la persona que se alimenta de este pescado
también consumira este contaminante lo que puede ocasionarle problemas de salud
a largo plazo si ingiere este alimento contaminado en grandes cantidades. Lo mismo
sucede con mamiferos y aves depredadoras que se alimentan de animales en
contacto con agua contaminada. Estas particulas microcontaminantes son

conocidas como microplasticos (MPs). [5]

Figura 1. Ejemplo de un ciclo de contaminacion por micropasticos. [6]
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1.3 Microplasticos y su clasificaciéon
Los microplasticos son encontrados en altas concentraciones en el ambiente y son

clasificados como primarios y secundarios (Figura 2).

Clasificacién de microplasticos

Fuentes secundarias

Fuentes primarias

Fuente secundaria

Fuente primaria Fuente primaria . -4
-Semi-degradacion

Fuente secundaria
-Productos de belleza -Pellets industriales -Desgaste
Lavado de prendas textiles
a base de fibras sintéticas

Uso de cepillos de cerdas
plasticas

Luz solar, oxidacion,
minerales del suelo

Relleno para cojines y

Microperias de aroma y

sabor en geles y
dentrificos

Figura 2. Clasificacion de microplasticos, fuentes y destinos en el medio ambiente [7].

Los primarios son fabricados de manera intencional para usarse en productos
destinados al cuidado personal, como exfoliantes faciales y cremas dentales con
microperlas de sabor a menta, detergentes con microcapsulas de aroma,
bloqueadores solares, o incluso para algunos procesos industriales que requieren
plasticos con estas dimensiones. Estas pequenas particulas pueden llegar al medio
ambiente por la disposicion inadecuada o sistemas deficientes de tratamiento de
residuos domésticos e industriales (Tabla 1). Los microplasticos secundarios se
forman por la descomposicion o degradacion parcial de articulos plasticos mas

grandes; como botellas, bolsas y envases expuestos a la intemperie, a la accién
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corrosiva del tiempo o fuerzas mecanicas; reduciendo gradualmente su tamano
hasta ser microscopicos y muy dificiles de remover en medio acuoso. [8]
Por consiguiente, la fuente de los microplasticos (MPs) secundarios depende de la

degradacion de los plasticos primarios.

Tabla 1. Fuentes de microplasticos en ecosistemas acuaticos y contaminantes mas

comunmente encontrados.

Clasificacion Fuente Destino MPs Referencia
de MPs encontrados
Primarios Drenaje residencial Cuerpos de Microperlas [9]

agua dulce cosméticas

(60-70um)
Secundarios Drenaje residencial Cuerpos de Microplasticos [10]
agua dulce varios (53-
105um)

1.3.1 Microplasticos Primarios:

e Pellets de resina plastica: Utilizados como materia prima en la fabricacion de
productos plasticos.

e Microesferas en productos cosmeéticos y de higiene: Presentes en
exfoliantes, pastas de dientes, etc.

e Fibras sintéticas: Liberadas durante el lavado de ropa hecha de materiales

como poliéster y nylon.

1.3.2 Microplasticos Secundarios:
e Fragmentacion de plasticos grandes: La degradacion de bolsas, botellas y
otros objetos plasticos debido a la exposicidon a la luz solar, el viento y la

accion de las olas.
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La contaminacién por microplasticos es un desafio complejo que requiere una
combinacion de estrategias reguladoras, tecnolégicas y educativas para mitigar sus

efectos y proteger tanto el medio ambiente como la salud humana. [11]

1.4 Plasticos comerciales mas utilizados en el mundo

Los plasticos se encuentran en la mayoria de los objetos de uso cotidiano, desde
las botellas que se utilizan para beber agua hasta el auto y medios de transporte o
el teléfono movil como medio de comunicacion. También se encuentran en
productos de higiene, medicamentos y alimentos o prendas de vestir. Dado el uso
y la necesidad de estos productos, es importante conocer sus propiedades como la
dureza, densidad, coloracion, forma, cantidad, calidad y otros factores que
determinaran el tipo de plastico que se producira. Existen de grado alimenticio y
meédico, los cuales requieren materias primas de calidad y una larga serie de
pruebas que indiquen que son aprobados para consumo humano y su disposiciéon
puede ser altamente contaminante.

La produccién de plasticos al rededor del mundo depende de las condiciones de
infraestructura, recursos, demanda del mercado, produccion para consumo local y

exportaciéon y gobierno del pais (Figura 3) [12].

Otros
20

Poliuretano

7
Polietileno tereftalato

6.5

Polipropileno
75 19

Figura 3. Produccion a nivel mundial del plastico segun su tipo, 2011 (porcentajes) [13].
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Algunos de los plasticos mas producidos y utilizados comunmente son:
-Tereftalato de polietileno (PET o PETE) [(C10HsOa4)n]: Es liviano, sin color y es uno
de los mas utilizados en empaques de alimentos y telas. Un ejemplo claro es la
botella desechable de agua o bebidas gasificadas que se oferta en tiendas de
conveniencia.

- Cloruro de polivinilo (PVC o vinilo) [(C2HsCl)n]: Es duro, rigido, y resistente a
condiciones extremas de temperatura por lo que lo convierte en un plastico ideal
para uso a la intemperie. Es utilizado normalmente en tuberias y para aislar cables
de electricidad. Otro uso comun es en el campo médico, ya que consigue reducir
infecciones por ser impermeable a los gérmenes y de facil desinfeccion, sin
embargo, es considerado el plastico mas peligroso para salud humana ya que filtra
toxinas como el plomo durante su desgaste en su ciclo de vida.

- Polietileno de baja densidad (LDPE) [(CH2-CH2)n]: esta clasificacién del polietileno
es mas suave y flexible. Es una de las capas de revestimiento dentro de los envases
de cartdn tipo Tetrapak, bolsas de supermercado y revestimientos o plasticos de
embalaje.

- Poliestireno (PS) [(CgHsg).]: por su alta capacidad aislante, el poliestireno es
utilizado en la industria de los alimentos y construccién. Un ejemplo de su producto
son los envases desechables, cartones de huevo, cubiertos y paredes aislantes
para edificios. Cabe destacar que también posee la capacidad de adsorber toxinas
como el estireno, que es una neurotoxina, y estas podrian ser absorbidas en los
alimentos y, por lo tanto, consumidas por los humanos. [14]

- Polipropileno (PP) [CH2-CH(CHs3)n]: es un polimero termo plastico, semi cristalino,
semi opaco, blanco. Es un material rigido y moldeable ademas de ser resistente al
impacto. Su flexibilidad y tenacidad es gracias a su forma de copolimero con el
etileno.

Se utiliza principalmente en la industria quimica para el equipamiento de
laboratorios, piezas y material de laboratorio que implican una necesidad de
resistencia quimica. Otras aplicaciones son la industria textil y alimenticia, con

empaquetados y fibras de ropa. (Ver figura 4).
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El procesamiento del polipropileno es mediante la extrusion y su moldeo, similar a
otros plasticos, mediante la inyeccion. Se pueden conseguir piezas como, tazas,

llantas, contenedores, utensilios, piezas automotrices, entre otros. [15]

2

Tereftalato de Polietileno (alta Cloruro de Polietileno (baja Bisfenol-A y otros
polietileno densidad) polivinilo densidad)
PET es comunmente PEAD es PVC puede ser flexible PEBD es usado para PP es usado para También llamado Cualquier articulo de
usado en botellas de  comunmente usado o rigido, y es usado bolsas para contenedores de plumavit, unicel y plastico que no sea
condimentos o de en botellas de leche, para tuberias de lavanderia, para pan, yogurt, contenedores mas nombres, es de los seis
bebidas como agua, jugo o champ, drenaje, empaques para periodico, para de comida de usado para vasos, mencionados se
refrescoy contenedores de para comida frutas y verduras, y cafeteria, muebles,  platos, contenedores  pone en una misma
energéticos. detergente, bolsas de transparentes, plastico para basura, asicomo maletas y aislamiento para comida a categoria multiple de
supermercado, y para envolver, juguetes para vasos de "papel” para ropa de invierno.  domicilio, charolas plastico #7. Cosas
bolsas de cereal. de ninos, manteles, para bebidas y para carmne cruda, y como discos
pisos de vinilo, tapetes  envases de "papel” material de relleno compactos,
de juego para ninos, y para leche. para envios. biberones de bebé, y
empaques de faros de coche.
medicamentos en
capsula.
% “ c
n /

Figura 4. Clasificacion de tipos de plastico segun su uso comercial. Fuente: Greenpeace
[16]

1.4.1 La industria del plastico en México

En México la industria del plastico abarca aproximadamente un 80% de los procesos
productivos del pais, de acuerdo con lo reportado por la Asociacion Nacional de la
Industria del Plastico (ANIPAC). Se fabrican constantemente piezas automotrices
para exportacién y también piezas para equipos industriales. La industria textil y
embotelladora son otros ejemplos de los principales productores de piezas y
embalajes plasticos en México. [17]

1.4.2 Contaminacion por microplasticos en México

Existen una diversidad de fuentes que contribuyen a la contaminacion por desechos
plasticos derivadas de actividades humanas. Algunos ejemplos son las zonas mas
pobladas vy turisticas de México (por lo general zonas playeras, ver figura 5), que
reciben turistas de todo el mundo a lo largo del afo, zonas industriales, vertederos

y aguas residuales de plantas de tratamiento que aportan grandes concentraciones
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de microfibras, microesferas y resinas provenientes del lavado de ropa, cuidado
personal y empaques de alimentos y bebidas. Entre otras fuentes de contaminacion
se enlistan las provenientes de actividades econdmicas en México relacionadas con
los mares y lagos. Un ejemplo son las redes de pesca atrapadas en los arrecifes y
suelos marinos, fragmentos de redes, hilos y cafias de pesca, materiales de
embarcaderos y residuos de pinturas, articulos utilizados en las practicas de
acuicultura, derrames de petréleo, etc., son contribuyentes a la contaminacién por

microplasticos en las playas y cuerpos de agua de México. [18]

47.9% Plasticos
8.5% Papel
16.4% Colillas
5.6% Metal
2.7% Vidrio

6.9% Madera

7.3% Alga/Planta

5% Otros

Figura 5. Porcentajes de residuos encontrados en 126 cuadrantes/1m2 para 42 sitios en
10 ciudades costeras de México. [19]

1.5 Tecnologias aplicadas a la remocién de microplasticos

Las separaciones mecanicas y fisicas son procesos que se emplean para separar
mezclas solidas o liquidas basandose en las propiedades fisicas y las
caracteristicas propias de las sustancias a separar como tamano, forma, densidad
o solubilidad. Estas son empleadas en la remocién de contaminantes, ya que se
cuenta con una amplia gama de métodos dependiendo el tipo de contaminante que
se desee aislar, son eficientes y eficaces, ademas de ofrecer versatilidad y

adaptabilidad a las necesidades de remocion. Existen diversos métodos de
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separaciones mecanicas, como son: el tamizado, la filtracion, centrifugacion,
sedimentacion, flotacion, separacion magnética, etc.

Tamizado: consiste en separar las particulas de menor tamafio que pasan a través
del tamiz mientras que las de mayor tamafio se quedan retenidas en este. Este
método es facil de llevar a cabo, pero las zarandas no logran separar material muy
fino o particulas menores a los 5mm del agua contaminada. [20]

Filtracion: se hace pasar la mezcla por un papel filtro en el cual quedaran contenidas
las particulas sélidas mientras que el componente liquido de la mezcla pasara a
través de este. Es un método sencillo de utilizar y econdmico pero el tiempo de
recuperacion de los microplasticos es muy tardado ya que algunas particulas mas
finas se tienen que filtrar mas de una vez. [21]

Zeolitas naturales y sintéticas: “La zeolita es un aluminosilicato hidratado cristalino
(arcilla)” (Revista Lasallista de investigacion, 2006), y posee la capacidad de retener
agua sin modificar su conformacion atémica gracias a su estructura tridimensional
rigida y porosa similar a la de un panal de abejas donde los poros se conectan
mediante una red de tuneles proporcionandole una amplia area superficial para
favorecer el intercambio catidnico. Las zeolitas son utilizadas como filtros para
retener particulas contaminantes y absorber la humedad sin variar la estructura de
la arcilla, sin embargo, para el caso del tratamiento de aguas residuales en lechos
fijos, este material granulado ocasiona una caida de presion alta al mantenerse
mucho tiempo en suspension. [22]

Electrocoagulacion: para la separacion por este método se requiere una fuente de
energia eléctrica que dé lugar a las reacciones electroquimicas mediante el flujo de
electrones suministrado a los electrodos metalicos y los compuestos presentes en
el medio, generando reacciones de oxidacion y reduccion. Una vez que esto ocurre,
los contaminantes forman compuestos hidrofobicos que se precipitan, facilitando su
remocion. Es un método puntual para el tratamiento de algunos contaminantes,
tiene ventajas ambientales y es facil de automatizar, sin embargo, en escalas
industriales representa un gran costo energético. [23]

Los métodos previamente enunciados (Figura 5) se presentan como soluciones a la

problematica de los microplasticos como contaminantes en el agua, sin embargo,
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presentan altos tiempos de tratamiento quimico, una baja deficiencia en la remocién,

alto costo, incapacidad de escala, entre otras.

a) Electrocoagulacion

Metal conductor
Material aislante

& 4 \[4
= = =
Catodo ‘ 11 Recipiente
Anodo ‘ +—t A ‘i ‘ -
| o
Fuente de corriente
Aguas residuales industriales
b) Zeolita natural c) Tamizado

d) Filtracion

3

Figura 6. Ejemplos de tipos de separacion fisica utilizados para la remocion

de microplasticos [24].

1.6 Materiales nanoestructurados aplicados en la remediacion ambiental

1.6.1 Materiales nanoestucturados

Son materiales disefiados y manipulados a escala nanométrica (a nivel atémico y
molecular) donde las dimensiones son del orden de nandémetros (1x10-° metros).
Son particulas constituidas por cristales de tamafio 100nm a menos que a diferencia
de las de mayor tamano, se pueden variar sus propiedades y mejorar su superficie
para mas aplicaciones. En el proceso de sintesis las nanoparticulas tienden a
aglomerarse y también pueden presentar una distribucion de tamafo de grano en

el cual una parte del material puede tener espacios porosos en la nanoescala. [25]
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1.6.2 Clasificacion de materiales nanoestrcturados
De acuerdo con la Organizacion Internacional de Normalizacién (1SO), se presenta

la siguiente clasificacion de nanomateriales manufacturados (Figura 6).

Nanomateriales manufacturados

Nano-objeto Materiales nanoestructurados
Polvo
nanoestructurado
Nanoplaca Nanofibra Nanoparticula Nanocompuesto

Nanoespuma sélida

Nanohilo Nanotubo Nanovarilla Material nanoporoso
(nanofibra (nanofibra (nanofibra
eléctricamente hueca) solida)

conductora) Nanodispersion fluida

Figura 7. Diagrama representativo de la clasificacion de nanomateriales manufacturados
segun ISO. [26]

1.6.3 Aplicacion de materiales nanoestructurados

El uso de los nanomateriales en nuestros dias parte de un desarrollo tecnolégico
que busca cubrir la necesidad de reducir los costos de produccién, la cantidad de
materia prima, el impacto ambiental y resolver un problema de manera mas
eficiente. [27]

Nanoabsorbentes
Las nanoarcillas, materiales porosos nano estructurados, nanoparticulas de 6xido
de metales y compuestos nanoestructurados de silicio como zeolitas tienen la

capacidad de remover cationes, aniones y compuestos organicos del agua
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contaminada. La remocién por oxidacion ocurre en espectro de luz visible, lo que

representa una oportunidad de ahorro energético.

Compositos

Algunos compuestos, como el didxido de titanio (TiO,), pueden activarse mediante
procesos de fotocatalisis, lo que les permite oxidar sustancias presentes en su
entorno y reducir asi su toxicidad. De manera similar, el hierro, al presentar una
carga superficial negativa, tiene la capacidad de ceder electrones, favoreciendo
procesos redox que contribuyen a la oxidacion y eliminacion de metales pesados,

asi como de compuestos aromaticos presentes en medios acuosos contaminados.

Nanocatalisis y nanoparticulas redox activas

La catalisis ocurre cuando se acelera un proceso y se ahorra energia utilizando un
catalizador en la reaccion o reacciones. En la escala nano, se puede utilizar para
acelerar la oxidacion en los compuestos estables del cloro que son considerados
toxicos reduciendo el riesgo a la salud. Estas nanoparticulas redox activas

convierten solutos organicos téxicos en inocuos.

Nanoparticulas de Hierro (Fe)

El hierro y los compuestos de hierro pueden ceder electrones por su estado de
valencia y esto facilita la oxidacion de los contaminantes. Algunos ejemplos son los
compuestos como el hierro/plata (Fe-Ag), hierro/platino (Fe-Pt), hierro/niquel (Fe-
Ni), entre otros compuestos bimetalicos, que tienen la capacidad de oxidar y
remover compuestos organicos nocivos para el medio ambiente como el cloroformo
y diclorobenzeno. Las nanoparticulas de hierro son de facil obtencion por lo que es

una ventaja que reduce costos de produccion y la cantidad de materia prima. [28]

1.7 Magnetita

La magnetita Fe3O4 es un 6xido de hierro que cristaliza en espinela inversa (Figura
8) compuesto por 27.6% de oxigeno y 72.4% de hierro (ver Tabla 2). Su estructura
es cristalina con un sistema cubico centrado en sus caras (fcc por sus siglas en

inglés) y estructura de espinela inversa, donde los cationes de Fe+ se representan
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en su forma estequiométrica (Fe3*, Fe?*, Fe3*) O4. Es un mineral natural de los mas
comunes del hierro con propiedad magnética distintiva, se encuentra en entornos
geologicos, depdsitos sedimentarios y venas hidrotermales. [29]

La magnetita tiene una variedad de aplicaciones en diferentes areas, algunos
ejemplos son: en medicina para tratamientos terapéuticos y quimioterapias, en
sintesis, de liposomas magnéticos para equipo de resonancia magnética, en
catalisis ambiental para el mejoramiento en la produccion de biogas y en procesos

guimicos como catalizador para distintas reacciones.

1.7.1 Estructura cristalina de magnetita

La estructura de la magnetita se describe como una celda cubica centrada en las
caras y los cationes de hierro alojados en los espacios intersticiales. Para cada celda
unitaria se encuentran distribuidos 56 atomos, donde 32 son de oxigeno y 24 son
cationes de hierro. Dentro de estos, 16 estan en la forma férrica (Fe®)y 8 en la
forma ferrosa (Fe?). En las caras tetraédricas se localizan los cationes Fe* y en las
octaédricas los cationes Fe3 y Fe? (Figura 9). Dichas capas tetraédricas y
octaédricas en conjunto generan una superposicién de planos en la direccion 111.
En las estructuras fcc esta superposicion genera mas estabilidad al tener menor
energia de superficie. Los cristales de magnetita presentan estructuras
energéticamente favorables cuando se encuentran en la forma octaédrica regular,
sin embargo, mediante la sintesis se puede tener control sobre las direcciones de

crecimiento de los cristales y su morfologia. [30]

® Fe*

® Fe

oz

Figura 8. Estructura de espinela inversa de Fe30s. [31]
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Figura 9. Caras tetraédricas donde se localizan los cationes Fe3 y caras octaédricas

donde se alojan los cationes Fe® y Fe? dentro de la celda unitaria de la magnetita [32].

Tabla 2. Caracteristicas generales de la magnetita natural [33].

Férmula quimica

FeFe204 (Fe**Fe3*204), FesOs

Clase
Grupo
Etimologia

Sistema y clase

Tipo de celda unitaria

Grupo espacial

Posiciones en difracciéon de rayos X (DRX)

Color

Brillo

Densidad

Optica

Magnetismo

Forma de presentarse en la naturaleza

Oxido

Espinela

El nombre probablemente se deriva de la localidad
de Magnesia, en Macedonia

Isométrico 4/m32/m

Cubica (espinela inversa)

Fd3m a=8.40 A; Z=8

Valores de espaciado interplanar d (A): 2.96-2.53-
1.61-1.48-1.09

Negro

Metalico

5.2 glcm®

Opaco, de color e isétropo

Ferrimagnética

Frecuentemente en cristales octaédricos, raramente
en dodecaédricos. Masivo o diseminado en
agregados, granulos compactos, también en arenas
sueltas magnéticas.

1.7.2 Propiedades Opticas y magnéticas

En la estructura de FesOs4, las posiciones cristalinas tetraédricas y octaédricas

(Figura 10) crean dos subredes cubicas intercaladas con momentos magnéticos

desiguales y antiparalelos, resultando en comportamiento ferromagnético por

debajo de 585 °C (Tabla 2). A esta temperatura, los momentos magnéticos de los
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cationes Fe3" se cancelan, mientras que los cationes Fe?* contribuyen a la
magnetizacion del material. Por arriba de esta temperatura, el 6xido se comporta de

manera paramagnética.

Figura 10. Estructura de espinela inversa donde se observa en azul la forma octaédrica y
en gris la forma tetraédrica conformada por los cationes Fe2+y Fe3+. [34]

A temperaturas superiores a 120 K (temperatura de Verwey), los electrones en los
sitios octaédricos de la magnetita se deslocalizan térmicamente entre los cationes
Fe3* y Fe?*, aumentando la conductividad eléctrica y térmica. Este fenédmeno hace
gue la magnetita sea la unica ferrita con comportamiento semimetalico.

Las propiedades magnéticas de la magnetita dependen del tamafio de las
particulas. En la escala nanométrica, disminuyen la magnetizacion de saturacion
(Ms), la remanencia magnética (Br) y la fuerza coercitiva (Hc), llevando a un
comportamiento superparamagnético. En este estado, las particulas pierden su
magnetizacion en ausencia de un campo magnético externo debido a la energia
térmica.

En la superficie, los sitios activos de la magnetita son los cationes Fe3*y Fe?* y los
aniones O% (Figura 11), cuya exposicion varia segun los planos cristalinos
predominantes. En los planos 111, los cationes Fe3* actian como acidos de Lewis
y los atomos de oxigeno como bases de Bronsted. Estos sitios activos hacen que la
magnetita sea potencialmente util como catalizador y soporte catalitico magnético.
[33]
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.// Oxigenos
% - P'Ianp (111)

Fe{lll)- Tetraédricos

Figura 11. Estructura superficial de la magnetita, sitios activos expuestos en plano (111).
[36]

1.8 Remocién de microplasticos por el método magnético

La recuperacidén por campo magnético es una excelente herramienta por la fuerte
interaccion que existe entre los electrones del compuesto susceptible y el campo
magnético inducido que provoca esta union. El uso de magnetita ha impulsado los
estudios actuales sobre tratamientos de remediacion ambiental. [37]

El aprovechamiento de la propiedad ferromagnética del 6xido de hierro puede ser
utilizada en conjunto con una superficie funcional que ayude a adherir a los
microplasticos a este y posteriormente se someta a un campo magnético con ayuda
de un iman de alta potencia, es decir, mayor o igual a N70 Gauss, que facilite la

recuperacion de ambas particulas unidas previamente.

1.9 Métodos quimicos para la sintesis de materiales nanoestructurados
Existen varios métodos quimicos para la sintesis de materiales nanoestructurados,
algunos de los cuales incluyen:

1. Sintesis sol-gel: este método implica la formacion de un gel a partir de
precursores quimicos como alcoxidos metalicos o sales inorganicas, que se
condensan para formar un sélido. Se obtiene un 6xido metalico a partir de
una reaccion secundaria de hidrolisis y condensacion a baja temperatura.

Tiene la ventaja de controlar el tamafio del coloide manipulando los
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precursores, lo que ofrece la posibilidad de sintetizar nuevos materiales
organo-inorganicos. [38]

2. Método de precipitacion: mediante esta sintesis es posible obtener polvos de
oxido con morfologia y dimension definida. Consiste en la precipitacion de
los precursores, lavado y calcinacion que desencadena en reacciones
secundarias, las cuales pueden ocasionar cambios estructurales y
composicionales de la fase sélida de los reactivos.[39]

3. Meétodo electroquimico: es un método de electrdlisis que consiste en sumergir
dos electrodos en una solucion electrolitica con un voltaje suministrado por
un tiempo definido, hasta conseguir particulas de 6xido del metal en los
electrodos. La temperatura de la sintesis afecta el tamafo de estas particulas

y su aglomeracion. [40]

1.10 Método solvotermal

Una reaccion solvotermal contempla la sintesis de un producto a través de una o
varias reacciones quimicas en una solucibn no acuosa a temperaturas
considerablemente altas por encima del punto de ebullicion de los reactivos
solventes. Se utiliza un reactor (autoclave) de teflon con un revestimiento de acero
inoxidable cerrado en torno con un limite de presion a contener y un volumen que
permite la despresurizacion segura del contenedor (Figura 11). Para la obtencion
de oxido de hierro por esta via, dentro de los reactivos debe existir un sufractante
que provoque la aglomeracion de las particulas de hierro y permita la formacién de
la magnetita sin que pierda sus propiedades magnéticas o siga reaccionando y

pierda la fase. Esto sera determinante para su correcto funcionamiento y pureza

[41].
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Solucién no acuosa Reactor solvotermal Mufla: 220°C Lavados etanol-agua 'll » 0 Nanoparticulas de magnetita

Figura 12. Representacion de una sintesis solvotermal paso a paso para

produccion de nanoparticulas de magnetita [42]. 32



1.11 Modificacion superficial de las nanoparticulas de Fe3O4

“La funcionalizacion es un proceso quimico que consiste en modificar mediante
grupos funcionales la superficie de las particulas, las cuales pueden ser empleadas
para diversas aplicaciones. Requiere de la activacion previa de los nanomateriales
mediante un proceso acido oxidativo”. [43] La oxidacion puede ocurrir mediante el
tratamiento de fase gaseosa o liquida de los grupos hidroxilos o carbonilos en
diferentes concentraciones. EI compuesto para la funcionalizacion lo podemos
encontrar en compuestos de grupo hidroxilo, y otros grupos funcionales afines a la
magnetita y los polimeros que faciliten la interaccién y adherencia de ambas (figura
12).

/ .

S
Recubrimiento Nanoparticula Magnética

Figura 13. Ejemplo de nanoparticulas magnéticas recubiertas por grupos funcionales [44].
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CAPITULO II.
METODOLOGIA

“No estudio para saber mas,
sino para ignorar menos”.
Sor Juana Inés de la Cruz
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La magnetita se sintetizd por la ruta solvotermal, en este capitulo se describe la
metodologia utilizada para su fabricacion, las condiciones de adquisicion para la
caracterizaciéon morfoldgica y estructural. Ademas de describen las condiciones de
modificacion superficial de la magnetita para aplicarla en la remocién de

polipropileno.

2.1 Sintesis de Magnetita por la ruta solvotermal

La sintesis de nanoparticulas de 6xido de hierro se realizdé a partir de dos tipos
diferentes de precursores de hierro, cloruro de hierro hexahidratado, (FeCl; - 6H,0,
Merck , 99%) (A) y nitrato de hierro ( Fe(NO3);, Meyer, 98%) (B), mediante una
reaccion solvotermal, y dos tiempos de reaccion (3 horas para ambos precursores
y la segunda sintesis de 6 horas). La reaccion se realizé en un reactor solvotermal
y la temperatura de sintesis fue de 200-215°C. Una vez terminado el tiempo de
reaccion se apago la mufla y el reactor se dejo enfriar a temperatura ambiente. Para
la sintesis se prepard una solucion (1) de precursor A 6 B (1.37g) en 15 mL de
etilenglicol (HOCH2CH20H, J.T. Baker, 99.90%). Simultdneamente, se disuelven
8.25 g de acetato de sodio (CH3COONa), Meyer, 99.0% en 40mL de etilenglicol (2).
Ambas soluciones se mezclan mediante agitacion magnética por una hora o hasta
alcanzar la homogeneidad. Posteriormente se adiciona la solucion (1) a la solucién
(2) y se dejan en agitacion nuevamente hasta incorporarse por completo. A esta
nueva solucion (3), se le agregan 28mL de etilendiamina (C2HsN2, Sigma-Aldrich,
99%) a temperatura ambiente (~25°C) y nuevamente se somete a agitacion
magnética por 1 hora. Después, la solucion (3), se transfiere a un reactor de teflon
de 150mL de acero inoxidable con autoclave en el que se llevara a cabo la reaccion
a 200-215°C dentro de una mufla a razén de 2°C/min para los tiempos deseados de
reaccion. Se apaga el autoclave hasta que alcanza la temperatura ambiente. Esta
metodologia se repitid para las cuatro sintesis (Figura 12), solo varié el tipo de

precursor y el tiempo de reaccion. (Tabla 3). [45]
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Tabla 3. Tiempos de sintesis por precursor de hierro (Fe).

Sintesis Precursor Tiempo
1 FeCl; - H,0 3 horas
2 FeCl;-H,0 6 horas
3 Fe(NO3); 3 horas
4 Fe(NO3), 6 horas

Una vez obtenido el producto de la reaccidn, la muestra es lavada con etanol y agua
tres veces alternando los lavados, etanol-agua-etanol-agua, y centrifugada a 10,000
rom. Se dejé secar a 70°C por un tiempo de 1 hora hasta conseguir que se evaporen
los residuos liquidos del lavado y se obtenga el polvo de Fe3O4 que se recuperd con
ayuda de un iman de neodimio con nucleo de niquel-cobre-niquel. Se resguardé en
un vial de plastico para aislar de la humedad y proceder a su caracterizacion (Figura
13).

gl e e o T t=3y6HORAS  T=215% -
‘s F =
D L - :
| fos| RUTASOLVOTERMAL RECUPERACION MEDIANTE SECADO A 70°C
) LAVADO ETANOL-ﬁUA CAMPO MAGNETICO 2

+ '—

OBTENCION DE Fe,0,

Figura 14. Diagrama de la metodologia para la sintesis de Fe30a. [elaboracion propial

& ).». g .
f @\\x G S

1. Muestra (A+B) sometida 2. Producto de sintesis 3. Centrifuga ThermoScientific Medifuge

a tratamiento térmico en hidrotermal en reactor de 75008801 para centrifugado para la separacion
mufla a 210°C. teflon. de la muestra a 8,500 rpm..

6. Raspado de polvo de magnetita 5. Muestras en secado para obtencién 4. Muestra después de separacion por centrifugado.
después de secado. de polvo de Fe304 a 70°C por 6
horas.
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Figura 15. Diagrama de obtencion de polvos de Fe3;O4, lavados y secado. [Imagenes
propias]

2.2 Modificacion superficial de las nanoparticulas de Fe3O4

La funcionalizacion de las nanoparticulas de 6xido de hierro facilita la interaccion
con los microplasticos, ya que, al anadir un grupo funcional afin a estos, la
recuperacion bajo un campo magnético es mas eficaz que sin funcionalizar. [46]
Este tratamiento se aplicé a cada muestra obtenida de la sintesis, bajo el siguiente
procedimiento:

Se funcionalizaron cuatro muestras con una masa de 2.8 mg de nanoparticulas de
oxido de hierro en 9.9ml de metanol (CH3OH, J.T. Baker, 99.99%) y 0.1ml de tetraetil
ortosilicato (TEOS)(Si (OC2Hs)4, Sigma-Aldrich, 99.99%).

Dichas muestras se sometieron a un proceso de agitacion empleando 3 métodos de

diferentes a temperatura ambiente:

a. Agitacion magnética: con ayuda de un agitador magnético recubierto
de parafim se facilitd la recuperacion de las nanoparticulas
magnéticas sin ser adheridas directamente al iman para evitar la
pérdida de muestra (Figura 15).

b. Agitacion por ondas vibracionales: ya que este equipo es semi-
automatico y funciona a presion, no fue posible alcanzar las 24hrs de
agitacion debido a que la muestra transcurrida este tiempo,
comenzaba a calentarse lo que posiblemente podria afectar el proceso
el proceso de funcionalizacion.

c. Agitacidn mecanica: con ayuda de un agitador IKA Eurostar 60 digital
a 250rpm por 24hrs y temperatura ambiente con aspas de teflén para
evitar la adherencia a las aspas de las particulas metalicas (Figura
16).

Al término del procedimiento se recuperaron las muestras funcionalizadas posterior
a dos lavados con agua destilada, esto con el propésito de eliminar la solucion

restante del proceso, empleando una pipeta Beral de plastico y un iman en el fondo
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del vaso para evitar la remocién de las nanoparticulas tratadas (Figura 17).
Posteriormente se utilizaron estas nanoparticulas para las pruebas de remocion.

Las nuevas moléculas con superficie modificada son ahora compatibles con los
compuestos de la misma naturaleza organica, por lo tanto, se pueden utilizar para

fines como el de este trabajo experimental para la remocién de microplasticos.

Figura 16. Agitacion magnética a 18°~ 20C° y 239°~ 250°C por 24hrs.

|

Figura 17. Agitacion digital a 250rpm por 24 hrs., (IKA Eurostar 60 digital).
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Figura 18. Particulas funcionalizadas en reposo por 30min después de agitacion antes de

lavados [imagenes propias]

2.3 Pruebas de remocion de microplasticos

La metodologia empleada para las pruebas de remocion fue basada en optimizacion

experimental. Se empleé una serie de pasos basados en la naturaleza de los

compuestos a tratar.

Nota: dada la composicion de los compuestos utilizados todas las pruebas se

realizaron bajo condiciones normales de presidén y temperatura para la ciudad de
Puebla; 22-26°C. [47]

1.

Prueba uno: se anadieron 10mL de agua corriente a una caja Petri de
vidrio y se agregaron 5.8 mg del PP previamente molido y tamizado con
una malla del #40 resultando particulas de tamano aproximado a 0.4 mm.
Se incorporaron las nanoparticulas previamente funcionalizadas y se
dejaron reposar por 30min. Finalmente se indujo un campo magnético con
un iman de neodimio y se establecio un area de recuperacién de 5 cm de
radio debajo de la caja petri para concentrar las particulas de magnetita y
los microplasticos dentro de esta area y proceder a su secado a
intemperie por 24hrs (Figura 18) a condiciones normales de temperatura
y presién del estado de Puebla. Se replicé el mismo procedimiento con
las mismas condiciones variando unicamente las particulas sintéticas a

utilizar (m1, m2, m3,m4) (Figura 19).
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Figura 19. Muestras después de secado sin iman con microplasticos dentro de la

superficie establecida por el area del iman (5x5cm). [imagen propial

2. Prueba dos: para esta prueba se repitieron los mismos pasos, unicamente

variando el tipo de muestra segun su agitacion (m2.1).

Figura 20. Muestras después de secado (Fe3Os+PPc(4mm)) recuperadas en portaobjetos
para su analisis incluyendo m1, m2, m2.1, m3 y m4. [imagen propia]
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3. Prueba tres: se utilizaron las mismas condiciones y se siguié el mismo
procedimiento, variando la muestra a utilizar, en este caso se utilizé la
muestra de la cual se obtuvo mas producto en la sintesis (Figura 20), sin

funcionalizar, para comparar su eficiencia (m2 sin funcionalizar).

Figura 21. Muestra m2 sin funcionalizar a prueba con iman en base después de 30min, los
microplasticos son atraidos a la superficie del iman, sin embargo, no interactian completamente
con la magnetita. [imagen propia]

2.4 Procesamiento de pellets de polipropileno

Como contaminante modelo se eligio el polipropileno debido a que es uno de los
principales contaminantes encontrados en residuos sélidos urbanos (RSU).

Se adquirieron pellets comerciales de polipropileno marca Poly-fil, posteriormente
se fundieron con el propdsito de obtener materia prima procesada para la reduccion
de tamafio mediante la trituracion empleando una licuadora, obteniéndose asi
particulas de diversos tamanos. Las particulas obtenidas se sometieron a un
proceso de tamizado en mayas de abertura 420 y 841 micrones, para la separacion
de ellas en diferentes tamanos de particula, obteniéndose particulas de tamafos de
10 mm, 8 mm y 4 mm. (Figura 21)

Para las pruebas se utilizé la medida mas acercada a la de los microplasticos (5mm)
ya que cualquier particula de medida por encima de este numero es considerada

macroplastico.
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Figura 22. Polvo de 4mm de pellets procesados de polipropileno. [imagen propial

2.5 Caracterizacion de las particulas de Fe3Oa4

La caracterizacion de las particulas magnéticas requiere el analisis de diversos
parametros como la morfologia, la estructura, el tamafo, las caracteristicas
quimicas de la superficie y la presencia de impurezas. Entre las técnicas utilizadas
para esta caracterizacion se incluyen la microscopia electrénica de barrido (SEM,
por sus siglas en inglés) para determinar la morfologia y el tamafio; la difraccién de
rayos X (XRD, por sus siglas en inglés) para identificar estructuras cristalinas y la
técnica de espectroscopia de micro Raman para estudiar los niveles de energia

vibracional de los enlaces quimicos de la composicion del material.

2.6 Caracterizacion morfologica y estructural.

Las caracterizaciones de las particulas de Fe3Oas se llevaron a cabo en el Instituto
de Fisica (IFUAP) Luis Rivera Terrazas y en la Facultad de Ingenieria Quimica de
la Benemérita Universidad Autonoma de Puebla. El fundamento tedérico de cada una

de las técnicas utilizadas se desarrolla en el anexo 1.

2.6.1 Difraccion de rayos-X (DRX)

El estudio de la estructura cristalina del FesO4 se realiz6 utilizando un difractémetro
PANALYTICAL — EMPYREAN, con una longitud de onda caracteristica de A= 1.54
A (Cu-Ka). El patrén de difraccion fue adquirido haciendo un barrido de 20° a 90°

en 26, con un tamano de paso de 0.016° y un tiempo de paso de 45 s.
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2.6.2 Microscopia electronica de barrido (SEM, por sus siglas en inglés)

El tamano y morfologia de las cuatro muestras fabricadas fueron obtenidas por
microscopia electronica de barrido (SEM) en el laboratorio de caracterizacion de
superficies en el Instituto de Fisica de la BUAP (IFUAP) y se utilizé el microscopio
de barrido modelo JSM 5400LV JEOL que permite ver detalles estructurales de

hasta decenas de nandmetros.

2.6.3 Espectroscopia de infrarrojo por transformada de Fourier (FTIR, por sus

siglas den inglés)

La identificacion de la composicidn molecular de las nanoparticulas funcionalizadas
y sin funcionalizar, asi como del polipropileno (polimero empleado en las muestras
de remocion) fueron obtenidas en un espectrofotometro FTIR marca PerkinElmer
modelo Specturm One ubicado en la Facultad de Ingenieria Quimica de la BUAP

dentro del laboratorio de Analisis Instrumental.

2.6.4 Microscopia micro-Raman

Los espectros de las cuatro muestras de FesO4 fueron adquiridos con un sistema
Horiba-LabRAM, empleando un laser He-Ne de 632.8 nm, con una resolucion
espacial de 6 uym y espectral de 0.5 cm™. Se utilizé un detector CCD enfriado
termoeléctricamente y un microscopio éptico con aumentos de 10X, 50Xy 100X y

una videocamara para enfoque.
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CAPITULO III.
RESULTADOS Y
DISCUSION

“Todo esfuerzo tiene su recompensa,
pero quedarse solo en palabras lleva a la pobreza’.
Proverbios 14:23.
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3.1 Microscopia electronica de barrido (SEM, por sus siglas en inglés)

En la figura 23 se presentan las imagenes tipicas SEM del Fe304 sintetizado con
diferente tiempo de reaccién (3 y 6 horas). En todos los casos, se observa una
morfologia cuasi-esférica, con un tamafo promedio de particula de 12.5 nm, 16
nm,15 nmy 30 nm para las muestras M1, M2, M3 y M4 respectivamente. Ademas,
de la morfologia observada la muestra M4 muestra particulas tipo cubos (ver

inserto).

Figura 23. Imagenes tipicas SEM de magnetita (Fe3O.) sintetizadas por ruta solvotermal, con dos

precursores diferentes y tiempos de tratamiento térmico de 3 y 6 horas. a) Muestra 1, (b) Muestra 2, (c)
Muestra 3 y (d) Muestra 4.

Las reacciones quimicas principales que se llevan a cabo en la formacion de las
nanoparticulas de magnetita se explican a continuacién. El etilenglicol (EG) al ser
calentado se oxida para producir glicolaldehido (GA) Skrabalak [48] report6 la

formacion de GA a 150°C en aire. En este sentido el GA actua como un agente

45



reductor de muchos iones metalicos, la formacion de Fez0Os4 comienza con la
descomposicion del EG para producir acido glicolico. (Eq 1y Eq.2).

El glyoxal y el acido glicélico son productos debido a la reduccidn de los iones de
hierro (Fe) (ec.3 y ec.4). Conforme la temperatura se incrementa el acetato de sodio
forma complejos con los iones de Fe3* y Fe?* (ec.5). Se ha reportado la capacidad
de los iones de acetato de coordinarse con los iones metalicos y actuar como un
agente quelante capaz de modificar la morfologia. Qayoom y colaboradores
reportaron la formacion de nanoesferas de 6xidos de hierro con buen control de
tamano, al modificar la relacion molar de las sales de acetato anhidro y se obtuvieron
diferentes morfologias. [49]

El complejo hierro-acetato formado se difunde en la solucion y se llevan a cabo
reacciones de hidrolisis (ec.6) y descomposicion (ec.7). Finalmente, la magnetita
(FesO4) se forma debido a la oxidacion del hidroxido de hierro a 180°C (ec.8) [50]

A
2 HOCH,CH,0H + 0, - 2 HOCH,CHO + 2 H,0 (1)
A
HOCH,CH,0H + 0, > HOCH,CO,H + H,0 (2)
HOCH,CHO + 2Fe3* - OHC — CHO + 2H™ + 2Fe?* (3)
HOCH,COOH + 2Fe3" - OHC — CHOO + 2H* + 2Fe?* (4)

3Fe3* + 2H,0 + 6CH3;CO0Na & [Fe;(0OH),(CH;C00)¢]T + 2H* + 6Na* (5)
[Fe5(OH),(CH5C00)¢]" + 4 H,0 - 3Fe(OH),CH;C00 + H* + 3CH;COOH  (6)
Fe(OH),CH;C00 — Fe(OH), + CH3;C00 (7)
6Fe(OH), + 0, - 2Fe;0, + 6H,0 (8)

El mecanismo de crecimiento sigue el modelo de Oswald que explica el fenbmeno
que ocurre cuando en un sistema de particulas en suspension las particulas de
menor tamafno se disuelven y depositan en las de mayor tamafio. Esto es porque
las particulas o cristales de menor tamafio tienen una mayor energia superficial y
son menos estables; sus atomos disueltos se mueven por el medio buscando
estabilidad y comienzan a incorporarse en las de mayor tamano, lo que resulta en
un sistema con menos particulas, pero de mayor tamafio. Esto es lo que se puede

observar para suspensiones coloides o cristales en solucion. En el ejemplo
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particular de este trabajo experimental, entre mas tiempo estuvieron suspendidas
las particulas después y durante el tratamiento térmico, se lograron particulas de
mayor tamano y forma mas definida a causa de este fenémeno.

Al inicio de la reaccion las particulas que comienzan a formarse de Fe3zOas son de
distintos tamanos directamente relacionado al tiempo de tratamiento y la
temperatura, ya que a mayor tiempo hay mayor formacion de particulas (Figura 24)
que sometidas a altas temperaturas se moveran por mayor excitacion energética
por el medio. En la fase de disolucion los iones y particulas menos estables (el
material liberado (Fe*" y Fe*")) se disuelven buscando depositarse en una superficie
de menor energia superficial para conseguir su estabilidad, se desplazan por el
medio hasta encontrar particulas de mayor tamafo ocasionando su crecimiento.
Finalmente se obtienen particulas mas grandes, definidas y estables, lo que es de

gran ayuda para sintesis de control de tamafio o nucleacién. [51]

Figura 24. Morfologia cubica (30-40nm) de la muestra M4 a tiempo de tratamiento de 6 horas.
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3.2 Difraccion de rayos X (DRX)
Las muestras sintetizadas fueron caracterizadas mediante difraccion de rayos X

para conocer la influencia del tiempo de tratamiento térmico en las propiedades
estructurales del FesOa4. En la figura 25 se presenta el patron de difraccidén de rayos
X de las muestras obtenidas. Los patrones de difraccion presentan sefales en 30°,
35.4°,43.4°, 53.7°, 57.4°, 62.8° y 74.7°. Los cuales fueron indexados a los planos
(220), (311), (222) (400), (422), (511), (440), (620) y (622) que corresponden a la
estructura cubica centrada en las caras de la magnetita FesOs de acuerdo con la
ficha JCPDS 89-0691. No se observan picos de difraccion adicionales que puedan
atribuirse a la formacion de un compuesto secundario, por lo que, se confirma que

las muestras sintetizadas corresponden solamente al Fe3Oa.

d)
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(440)

)

{ (220)
(222)
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i:) (511
(620)
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c)

|
"”;Wwﬁ ot o

Intensidad (u.a.)
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2 0 (grados)

Figura 25. Patrén de difraccion de rayos X de las muestras sintetizadas de Fe304 a diferentes tiempos de
tratamiento térmico. a) Muestra 1 (3h), b) muestra 2 (6h), ¢) muestra 3 (3h) y d) muestra 4 (6h).
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A partir de los difractogramas se calculé el tamano de cristalito (D) aplicando la
ecuacion de Scherrer:

D K2
~ Bcosb

Donde 1, es la longitud de onda de los rayos X (1.5406) A, K es la constante de
Scherrer que es un factor de forma (0.94 para particulas esféricas). La anchura a
media altura por sus siglas en inglés (FWHM, Full Width at Half Maximum) se
connota como B y el coseno de © corresponde al angulo de Bragg, que es la
posicidon angular de picos DRX, mitad de 26. En la tabla 4 se presentan los
resultados obtenidos. Para la estimacion del tamafo de cristalito se consideraron

dos picos de difraccion localizados ~35° y 62° (los mas intensos).

Tabla 4. Tamano de cristalito del Fes;O4 sintetizado a diferentes tiempos de reaccion.

Muestra Pico Posicion de picos 26 (°) FWHMB(°) D (nm) Dpromedio (M)

K=0.94
M1 1 35.7282 0.7441 12.03 12.38
2 62.9156 0.7998 12.73
M2 1 35.7982 0.6064 14.74 15.01
2 62.9628 0.6533 15.30
M3 1 35.8537 0.7659 11.65 13.89
2 63.0808 0.6250 16.14
M4 1 35.7467 0.4857 18.19 18.68
2 62.8923 0.5195 19.17

Los resultados obtenidos muestran un aumento en el tamano de cristalito conforme
aumenta el tiempo de tratamiento térmico, independientemente del precursor
utilizado en la fabricacion de magnetita. Antarnusa y colaboradores [52] reportaron
que el tamafio de cristalito se puede incrementar debido a dos variables: tiempo y
temperatura de reaccion. Se puede observar que para las muestras con mayor

tiempo de tratamiento (M1 y M3) el tamano de cristalito aumenta.
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De acuerdo con lo reportado por V.C. Karade y colaboradores [53], al incrementar
el tiempo de reaccion se facilita la reorganizacion de los atomos en la red cristalina,
promoviendo el crecimiento de dominios ordenados. Esto se traduce en un aumento
de la cristalinidad, observable a través de picos mas intensos y angostos en los
patrones de difraccion de rayos X (DRX). Asimismo, la temperatura de reaccion
juega un papel determinante en este proceso. A temperaturas elevadas, los iones o
atomos poseen mayor movilidad, lo que favorece los procesos de nucleacién y
crecimiento cristalino. Una mayor temperatura permite superar barreras energéticas
que limitan la difusion, acelerando asi la formacion y expansion de los cristalitos.
Por lo tanto, el aumento tanto del tiempo como de la temperatura de reaccién
promueve una mayor cristalinidad del material, evidenciada por una mejora en la
definicion de las fases cristalinas y un crecimiento mas uniforme de los dominios

estructurados.

3.3 Espectroscopia Micro-Raman

Los espectros de micro-Raman de las muestras, obtenidas a diferente tiempo de
sintesis se muestran en la figura 26. El espectro Raman de la muestra M4 presenta
bandas alrededor de 223, 234, 290, 408 y 610 cm™'. Se observan corrimientos
significativos en la posicidn de las bandas para las demas muestras M1-M3 (ver

tabla 5) respecto a la muestra M4.

Tabla 5. Comparacién de frecuencias de los modos Raman entre las cuatro muestras
sintetizadas (M1-M4).

Muestra Corrimiento Raman (cm™")
M1 216 276 391 598
M2 219 235 283 396 596
M3 211 240 273 385 503 590
M4 223 243 290 408 496 610

Las primeras dos bandas se reportan en el intervalo de 216 -223 cm™' y 273-276 cm
" pueden atribuirse a la oxidacién parcial de la muestra debido al laser utilizado en

la caracterizacion [54]. Se observa ademas una banda en el rango de 235-243 para
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las muestras M2, M3 y M4. La cual se ha reportado como los modos de vibracion
A1g de la Hematita [55].

Las bandas en 385 cm™ y 496 cm-' se atribuyen a otras fases de las ferritas.
Chernova y colaboradores reportan que estas bandas se atribuyen a la goethita (a-
FeOOH) [56].

Las bandas observadas en 408 cm™', 503 cm™' y 610 cm' se atribuyen a bandas de
oxidos de hierro como la Hematita (a-Fe203) [57].

Las bandas en 410 cm™', y 610 pertenecen al modo Eg de la hematita [58].

No se observan bandas que puedan ser atribuidas a la magnetita, esto es debido a
un cambio de fase del FesO4, en este caso, inducido por el laser utilizado en la
caracterizacion Raman, esto ha sido reportado por diversos autores. Uno de los
estudios mas citados para explicar este fenomeno es el de Shebanova y Lazor
(2003), quienes demostraron que el calentamiento localizado causado por el laser
puede oxidar la magnetita a hematita (a-Fe,O3), pasando por una fase intermedia
de maghemita (y-Fe,O;). Este proceso se evidencié por la aparicion de bandas
caracteristicas de hematita en los espectros Raman, especialmente en muestras en

polvo mas susceptibles a la oxidacion [59] [60].
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Figura 26. Espectros micro-Raman de las muestras a) M1, b) M2, ¢c) M3 y d) M4.
Sintetizadas a), b) utilizando cloruro de hierro y c), d) utilizando nitrato de hierro como
precursores de Fe.

3.4 Espectroscopia de infrarrojo por transformada de Fourier (FTIR)

Las pruebas de remocion de microplasticos se realizaron utilizando polipropileno
(PP) como modelo de plastico contaminante ya que es un polimero que se
encuentra en productos de uso cotidiano, como botellas de plastico, juguetes,
electrodomésticos entre otros. Dicha técnica de caracterizacion fue empleada para
la identificacion de las muestras de estudio, corroborando de esta manera la
naturaleza del polimero. En la figura 27 se presenta el espectro obtenido del PP

comercial.
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Figura 27. Espectro de infrarrojo del polipropileno utilizado en las pruebas de remocién de
microplasticos.

El espectro de FTIR presenta bandas caracteristicas en 2950cm - correspondientes
a las vibraciones asimétricas de los grupos CHs, 2917 cm -! a las vibraciones
asimétricas de los grupos CH2, 2868 cm - identifica las extensiones para el grupo
CHs, mientras que para 1457 cm ' y 1376 cm ' se muestran las vibraciones
simétricas de los grupos CHs, asi mismo se observan vibraciones a 1058
correspondientes al grupo CO, las cuales son representativas del PP. Confirmando

que la muestra de estudio corresponde a polipropileno de alta pureza. [61]

3.4.1 Caracterizacion por FTIR de las muestras de Fe3O4 funcionalizadas con

TEOS.
Se realizd la caracterizacién por espectroscopia infrarroja por transformada de

Furier (FTIR) de las nanoparticulas de Fe3O4 con el objetivo de identificar los grupos

53



correspondientes al Tetraetilortisilicato (TEOS) ocupado para la funcionalizaciéon de
las nanoparticulas. El espectro mostrado en la Figura 28, corresponde a la muestra
M4 la cual mostro un porcentaje de remocidn de microplasticos mayor en
comparaciéon de las muestras M1-M3.

El espectro de la magnetita muestra cuatro bandas caracteristicas a bajas
frecuencias, debido a la estructura de espinela inversa en donde se pueden
observar las vibraciones de valencia de los enlaces Fe-O. La frecuencia a la cual
aparecen las bandas dependera de la posicion del catidon en la estructura (sitio
tetraédrico Mt u octaédrico Mo). Las frecuencias pueden encontrarse en los rangos
de Mt-o-Mo (~ 600-550 cm™"), Mo-O (~ 470 cm™"), Mt-Mo (~ 350-400 cm™") y Ot-M-
00~178 cm™, [62] en este caso podemos encontrar vibraciones de valencia en un
rango superior a 450 cm™".

Para la muestra a) y b) se observa a una frecuencia de 625 cm-' y 559 cm-'
respectivamente las bandas correspondientes a los enlaces Fe-O y 1651 cm-'y
1572 cm-' correspondientes a las vibraciones O-H. Asi mismo se logra observar (b)
las bandas correspondientes a las vibraciones simétricas y asimétricas de los
enlaces Si-O-Si a 1048 cm™', ~950 cm' correspondientes a los enlaces Si-O-CH y

2922 cm™' para Si-OH caracteristicas del Tetraetilortosilicato. [63]
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Figura 28. Espectros FTIR del FesO4 a) sin funcionalizar y b) funcionalizada con TEOS por un
tiempo de 24 horas.

3.5 Calculo de la tasa de remocion de MPs del agua

Para la simulacion experimental de la recuperacion de microplasticos del agua, la
tasa de remocion se calcula de acuerdo a la masa de éstos mediante la Ecuacion
1, donde n es la tasa de remocion de MPs (%), m es la masa de MPs removidos del
agua, es decir, absorbidas en el iman (g), M es la masa inicial de MPs agregada a
la solucioén experimental y k, que representa el parametro de enmienda que toma
en cuenta que la masa real también contiene magnetita una vez que se adsorbi6 a
la superficie de los MPs. El parametro k, es esencial para ajustar la tasa de
remocion calculada y asegurar que solo se considere la masa real de los MPs

removidos, excluyendo la contribucién de la magnetita. (Ver tabla 6).

n=§-100% —ky (1)
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Tabla 6. Resultados del calculo de la tasa de remocion de MP’s del agua para cada

muestra

Muestra m(mg) M(mg) ko n(%)
M1 5.17 5.8 1 88.14
M2 5 5.8 1 85.21
M3 39 5.8 1 66.24
M2.1 4.5 5.8 1 76.59
M4 5.7 5.8 1 97.28
M4.1 4.58 5.8 1 77.97

Se determin6 que la muestra 4 (M4) presenta una tasa de remocion de 97.28% de
acuerdo con lo calculado y los datos obtenidos de las pruebas de remocién. Por
esto, se concluye que es la muestra mas eficiente por utilizar para remover

microplasticos del agua.

3.6 Mecanismo de funcionalizacion y recuperacion de los microplasticos

Las nanoparticulas magnéticas se sintetizan y posteriormente se modifica su
superficie para agregar funciones especificas. También son susceptibles al
ambiente y tienden a aglomerarse entre ellas para reducir su energia superficial.
Por lo cual, su funcionalizacion superficial también mejora su estabilidad, dispersién
y protege sus propiedades magnéticas.

Posterior a la sintesis, las nanoparticulas magnéticas fabricadas a partir de reactivos
organicos las convierte en biocompatibles con otros reactivos organicos, grupos
funcionales como carboxilos, aldehidos, grupos aminoacidos, proteinas, entre otros.
La estructura de las nanoparticulas funcionalizadas por compuestos organicos sigue
un mismo patrén segun lo reportado por [64], se dividen en dos partes, la particula
magnética que sera conocida como el nucleo (core en inglés) y la carcasa o el
recubrimiento (shell en inglés) que sera el compuesto organico con funciones
especificas. Esto da el nombre a estas nuevas particulas revestidas o

funcionalizadas de core-shell (nucleo-carcasa) como se ilustra en la Figura 32.
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Figura 29. Superficie funcionalizada de una molécula magnética recubierta por un
compuesto organico.

Después de realizar las pruebas pertinentes, el porcentaje de remocion de

microplasticos en comparaciéon con las moléculas no funcionalizadas fue mayor, es

por esto por lo que se optd por funcionalizar todas las muestras.

O
S
<><2><>

8 MP's
&

&

<

magnetita

Molécula
funcionalizada de <> <>
% &

Medio acuoso (agua
contaminada)

Figura 30. Representacion grafica de la recuperacion de microplasticos en un medio
acuoso contaminado con nanoparticulas de 6xido de hierro funcionalizadas.

Al caracterizar las muestras de las pruebas de remocion de microplasticos se
encuentran ahora las nanoparticulas de 6xido de hierro, el grupo funcional del

revestimiento y la estructura de los microplasticos recuperados.
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Conclusiones
Es posible sintetizar nanoparticulas de 6xido de hierro Fe3sOs mediante
sintesis la ruta de sintesis solvotermal con control de tamafio y morfologia.
Los andlisis por DRX confirmaron que las cuatro muestras de magnetita
(FesO4) fabricadas presentan una estructura cubica centrada en las caras
con iones organizados de manera octaédrica y tetraédrica.
El tiempo de tratamiento térmico determina el tamano de particula y la
formacion de particulas cuasi-esféricas a través de la ruta solvotermal.
Los resultados de microRaman confirman que las nanoparticulas tienden a
oxidarse hasta hematita debido a la irradiacion del Iaser.
El analisis por FTIR confirmé la presencia de grupos —OH y o6xidos
superficiales que favorecen la interaccion con contaminantes organicos.
La muestra M4 (muestra derivada de la sintesis de tratamiento por 6 horas y
precursor Fe(NOs)3) presentan un tamafo aproximado de 40nm. Las cuales
presentan un porcentaje de recuperacion de PP en medio acuoso del 97.28%
(M4). Por lo tanto, entre mayor sea el tamafo del nanomaterial magnético
(magnetita), mayor sera el porcentaje de recuperacion del contaminante
plastico.
Las nanoparticulas de 6xido de hierro alcanzaron eficiencias de remocién
superiores al 90 % en condiciones ideales (pH neutro, 25 °C).
La presencia de grupos hidroxilo y los puentes Fe—O favorecen la atraccion
electrostatica y las interacciones de Van der Waals con los fragmentos de

polimero.
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Trabajo a futuro
Una de las bondades de este trabajo es la facilidad de recuperacién de
microplasticos, siendo el polipropileno un ejemplo del potencial de este modelo de
remediacion ambiental con nanoparticulas de magnetita. Una vez que se recuperan
los contaminantes lo esperado es disponer de estos de manera correcta o buscar
una solucién para reutilizar o reciclar con responsabilidad ambiental y viabilidad.
Estudios previos han reportado alternativas para el tratamiento de microplasticos, la
metodologia depende del polimero a tratar, en algunos casos la cadena se puede
sintetizar nuevamente lo que permite crear nuevos filamentos para productos
elaborados del mismo material. Por otro lado, algunas cadenas de hidrocarburos
presentes en ciertos tipos de plasticos no permiten una segunda sintesis ya que se
han debilitado o su estructura no reversible. En este ejemplo, se requiere una
metodologia de disposicion adecuada de residuos, semi degradacion o disolucion
del polimero antes de procesarlo. A continuacion, se presenta una lista de opciones
para el seguimiento a la solucion integra del problema de contaminaciéon del agua
por microplasticos basada en estudios previos y con alta compatibilidad con este
proyecto.
Reciclado quimico: consiste en la descomposicion quimica para la obtencién del
mondmero y volver a formar cadenas de estos y obtener nuevamente un polimero,
por ejemplo:
Degradacién de polietilentereftalato (P.E.T.) para la obtencién de poliuretano
Despolimerizacion térmica: sin la necesidad de reactivos o reacciones quimicas, se
utiliza un cambio de temperatura para la ruptura de las cadenas del polimero, por
ejemplo:
Pirdlisis
Craqueo térmico
Biodegradacién de polimeros: existen alternativas de degradacién de polimeros que
son mas amigables con el medio ambiente ya que se utilizan bacterias y
microorganismos vivos que asimilan la composicidn de los polimeros mediante la

generacion de enzimas que los descomponen.
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ANEXO 1

Difraccion de rayos-X

Al igual que otros métodos difractometros de caracterizacion, este método de se
basa en la difraccion de la radiacion que produce la materia cristalina. Dicha
radiacion se lee en el espectro electromagnético comprendido entre la region de
radiacion ultravioleta y los rayos gamma. Los rayos-X son capaces de atravesar
cuerpos opacos Yy por lo que son utilizados para caracterizar diferentes muestras,
sobre todo materia cristalina.

La técnica de difraccion consiste en incidir un haz de rayos-x sobre un cristal, su
estructura permite que los rayos se reflejen en cada plano de la red cristalina, esto
se conoce como fendmeno de dispersion (Figura 22) . Los rayos difundidos causan
interferencia, dispersando rayos de frecuencia destructiva y constructiva (esta ultima
es igual a un numero entero de longitud de onda). El desfase en una longitud de
onda de las frecuencias se interpreta como fendmeno de difraccidén, y cuando
corresponde a media longitud de onda se interpreta como interferencia destructiva.
La difraccion de rayos x es de las mas utilizadas ya que permite identificar muestras

de particulas pequenas como polvos cristalinos y recuperarlos totalmente. [67]
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Figura 31. Fendmeno de difraccion de rayos equis al hacer incidir un haz sobre materia
cristalina. [68]
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Microscopia electronica de barrido

La microscopia electronica de barrido (SEM) utiliza un haz de electrones enfocado
para escanear una superficie punto por punto, permitiendo examinar muestras con
alta resolucion. Es una técnica de microscopia utilizada para conocer la estructura
y morfologia de una muestra a estudiar. Es ampliamente utilizada en investigacion
de materiales. [69] Al interactuar con el haz electronico se producen electrones
secundarios en la superficie que son captados por un detector que traduce estos
electrones a fotones. Estos fotones atraviesan el cafidn de luz del espectrofotémetro
y se convierten en fotoelectrones que finalmente causan una amplificacion de la
corriente que se lee en el video amplificador como una imagen de la muestra (Figura
32).
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Figura 32. Equipo de microscopia electrénica de barrido y su funcionamiento desglosado.
[70]

Fenomeno de generacion de electrones secundarios

La interaccion entre el haz de electrones y la superficie de la muestra produce dos
tipos de electrones: los electrones retrodispersados y los electrones secundarios.
Los electrones retrodispersados son de alta energia y provienen del haz incidente
de SEM, sufriendo dispersion elastica con los nucleos atémicos de la muestra
(Figura 33). Por otro lado, los electrones secundarios son de baja energia y se
emiten desde la superficie de la muestra cuando es irradiada por el haz de

electrones. Estos electrones secundarios, con energias tipicamente de decenas a
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cientos de electronvoltios (eV), tienen una penetracién limitada y se emiten

principalmente desde los primeros nandmetros de la superficie de la muestra.[71]
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Figura 33. Electrones retrodispersados y electrones secundarios del fendmeno de

microscopia de barrido. [72]

Espectroscopia de Infrarrojo

La espectroscopia de infrarrojo (IR) (FTIR, por sus siglas en inglés), estudia la

interaccién entre la radiacién infrarroja incidente y la materia. La energia de

radiacion, que es absorbida por la molécula de estudio en su estado basal,

corresponde a una longitud determinada de onda del infrarrojo. Esta molécula se

encuentra vibrando en la misma longitud de onda que la energia incidente, por lo

que, al absorber esta energia, se produce un cambio en la intensidad de la vibracion

de la molécula. [73]

El fendmeno de absorcion IR ocurre cuando la molécula alcanza una vibracion mas

alta y se puede leer por absorbancia o transmitancia. (Figura 34)
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Figura 34. Fendmeno de absorcién IR, absorcién y transmision. [74]

Espectroscopia Micro Raman

La espectroscopia Raman brinda informacion molecular sobre la materia a
caracterizar y es una técnica altamente confiable ya que no es destructiva. Esta
técnica de caracterizacion es una de las mas relevantes que interpreta las
vibraciones moleculares de frecuencia estudiando la radiacion electromagnética
dispersada inelasticamente a numeros de onda menores que la radiacién incidente.
Nos proporciona informacién sobre transiciones con energia en el espectro infrarrojo
a través de la zona visible en la que se excitan. Cada espectro vibracional es
equivalente a una huella dactilar humana, es decir, es o que vuelve unica a una
especie molecular y la distingue de otras. La espectroscopia Raman brinda
informacion molecular sobre la materia a caracterizar y es una técnica altamente

confiable ya que no es destructiva. [75]

Fendmeno de dispersion Raman, lineas stokes y antistokes

El efecto de dispersion Raman ocurre a partir de la interaccion de la luz incidente

con los electrones de una molécula incidida, pero la energia de la luz incidente no

es suficiente para excitar la molécula a un nivel mayor de energia. Por lo tanto, el

resultado de la dispersion Raman es cambiar el estado vibracional de la molécula.
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Para lograr el efecto Raman en una molécula, la luz incidente debe alcanzar un
momento dipolar (Figura 35). La dispersion Raman incluye tanto las lineas Stokes
como las anti-Stokes. Las frecuencias de estas lineas corresponden a la suma y
diferencia de las frecuencias de la luz incidente y las frecuencias vibracionales de
las moléculas. Cuando los fotones interactian con una molécula, parte de su
energia se puede transferir a diversos modos de vibracion de la molécula. En el
caso del efecto Raman Stokes, la luz dispersada pierde energia equivalente a la
transferida a las vibraciones moleculares. Si la molécula estaba en un estado
excitado inicialmente, la luz dispersada puede tener mas energia que la luz
incidente, lo que se denomina efecto Raman anti-Stokes, siempre que el sistema
vuelva a un estado de menor energia (Figura 36). Dado que normalmente hay
menos moléculas en estados excitados que en el estado basico, la dispersidon

Raman Stokes es mas intensa que la anti-Stokes. [76]
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Figura 35. Imagen descriptiva del efecto Raman sobre una molécula para su identificacion
mediante la vibracién molecular. [77]
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Figura 36. Diagrama demostrativo de la dispersién Raman. Se aprecian las lineas Stokes
y anti-Stokes durante el cambio vibracional. [78]

Reflectancia Difusa

La espectroscopia de reflectancia difusa, por sus siglas (ERD), es una técnica optica
de caracterizacion minimamente o no invasiva, facil de manejar y puede ser utilizada
para interpretar y analizar los espectros de reflectancia. Es decir, nos ayudara a
caracterizar un material mediante la radiacion magnética reflejada por una superficie
como consecuencia de la luz incidente sobre un medio después de propagarse a
través de este (Figura 37). [79]
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Figura 37. Fraccionamiento de la energia incidente sobre una superficie. [80]
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Formalismo Kubelka Munk

El modelo de Kubelka-Munk se utiliza para describir la reflexién difusa de materiales
que dispersan y absorben energia electromagnética. La derivacion original del
modelo, que se basa en intensidades de radiacion difusa, se resume considerando
la presencia de recubrimientos laminados gruesos sobre sustratos transparentes o
semitransparentes, hasta llegar a obtener la llamada reflexion de Kubelka-Munk
(RKM).

El formalismo de Kubelka-Munk utiliza una relacién para describir la absorcién y la
dispersidn de la luz en materiales opacos. La ecuacion de Kubelka-Munk se expresa

como:

(1 - Roo)2
2R,

K/S =
donde:
K es el coeficiente de absorcion.
S es el coeficiente de dispersion.

R, es la reflectancia difusa de un espesor infinito del material.

Esta férmula permite relacionar la reflectancia de un material con sus propiedades
de absorcidon y dispersion, facilitando asi la determinacion de la energia de

absorcion a partir de los espectros de reflectancia difusa.
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