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Resumen

La nanotecnologia es la ciencia que en el siglo XXI esta en pleno auge, en la actualidad
emerge como una interesante alternativa para sistemas de tratamiento de aguas residuales.
El tamafio de las nanoparticulas y sus caracteristicas de los nanomateriales hacen que el
potencial de la nanotecnologia en este campo sea enorme. La presente investigacion tiene
por objetivo de aplicar la metodologia de superficie de respuesta en la cuantificacion y
remocion de Plomo empleando nanoarcilla organicamente modificada y residuos
particularizados lignoceluldsicos de cascarilla de arroz como adsorbentes. Para la
obtencion de las nanoparticulas de arcillas se realizo por la metodologia de intercambio
cationico con sales cuaternarios. Para la remocion del plomo se aplico disefio de
experimentos de superficie de respuesta las siguientes condiciones: pH (3, 5.5y 8),
concentracion de nanoarcilla (0,3, 0.5y 0.7 g/100 mL) y fibra lignocelulésica de arroz (2,
3y 4 g/100 mL) de concentraciones, teniendo como concentracion inicial de Plomo 14.3
mg/L en agua residual. Las variables constantes fueron el tiempo y la velocidad de
agitacion. La composicion quimica de la nanoarcilla es de Oxido de silice tetraédrica y
hexaédrica en mayor cantidad, seguida de Calcio, Magnesio, Aluminio, Silicatos. La
estructura morfoldgica y estructural de la nanoarcilla tuvo una distancia interlaminar de
la nanoarcilla fue de 18.025 A (1.8025 nm) angulo de 26=4.902 con 1.1 nm aproximado
del espesor de la nanoarcilla en forma de empillamiento interlaminar. El tratamiento
experimental éptimo para la cuantificacion y remocién del plomo fue de 0.13 mg/L y
99.04% respectivamente con pH final de 7.1. EI modelo polinomial predictivo de
superficie de respuesta se ajustd significativamente a R? 97.6 simulando a
concentraciones de nanoarcilla de 6.6 g/100 mL y pH de 8.2 con un contenido y remocion

de 0.005 mg/L y 99.9% respectivamente

Palabras clave: Nanoarcilla; Fibra; adsorcion y plomo.
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Abstract

Nanotechnology is the science that in the XXI century is booming, because it is in full
investigation showing the different fields in which it can be applied. One of the fields of
application is the environment in its different aspects such as the treatment of
contaminated water. The following research aims to apply the surface response
methodology in the removal of lead using organically modified nanoclay and
particularized lignocellulosic residues of rice husk as adsorbents. To obtain the nanoclays
was developed by the cationic exchange methodology with quaternary salts, for the
removal of the lead was applied design of response surface experiments under the
following conditions: pH (3, 5.5 and 8), 3 concentration of nanoclay (0.3, 0.5 and 0.7
g/100 mL) and rice lignocellulosic fiber (2, 3 and 4 g / 100 mL) of concentrations, having
as initial concentration of Lead 14.3 mg/L in residual water. The constant variables were
time and agitation speed. The results of physical analysis of the particles was of. The
chemical composition of the nanoclay is tetrahedral and hexahedral in more quantity,
followed by Calcium, Magnesium, Aluminum, Silicates. The interlaminar distance of the
nanoclay was 18.025 A, (1.8025 nm) at an angle of 26 = 4.902 with an approximate 1.1
nm thickness of the nanoclay. The maximized treatment for the quantification and
removal of lead was 0.13 mg / L and 99.04 % respectively with final pH of 7.1. The
predictive polynomial response surface models were adjusted significantly to R? 97.6
simulating nanoclay concentrations of 6.6 g / 100mL and pH of 8.2 with a content and

removal of 0.005mg / L and 99.9 % respectively.

Keywords: Nanoclay; Fiber; adsorption and lead
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CAPITULO I
INTRODUCCION

La contaminacion ambiental es, uno de los problemas mas importantes que afecta
la sociedad en el siglo XXI. Se pierde la calidad de los recursos aire, agua y de suelo
principalmente para la produccién agricola se ha visto el incrementado
exponencialmente. Estimando que la contaminacion de agua puede llegar a ser en 2000
millones de metros cubicos (m®), haciendo evidente la crisis por este recurso en los
préximos afios Reyes, Vergara, Torres, Diaz, y Gonzéles, (2016).

La contaminacién de agua, es uno de los problemas que mayor riesgo para la salud
humana representa, pues tiene la tendencia de provocar efectos perjudiciales para la salud
humana y diversas formas de vida que existe. Muchos componentes naturales,
inorganicos y organicos son los contaminantes presentes en el agua. Algunos de estos
presentan toxicidad agua, siendo un veneno mortal y cancerigeno, considerandose una
amenaza para el ecosistema. Los diversos tipos de contaminacion del agua dan lugar a su
escases a nivel mundial, en términos de calidad y cantidad, siendo una amenaza para el
bienestar humano Dubey, Banerjee, Upadhyay y Sharma, (2017).

Por ello, uno de los desafios mas importantes con el cual lucha la humanidad de
hoy, es la distribucién de agua potable, a la gran mayoria de la poblacion a nivel mundial.
La necesidad de agua apta para el consumo humano es critica en los paises del tercer
mundo, debido a que los rios, canales, estuarios y otras fuentes de aguas son contaminados
por la descarga indiscriminada de efluentes industriales, como también a las actividades
antropogénicas y procesos naturales Cruz, (2013).

En estos Ultimos afios los metales pesados estan considerados dentro de los
contaminantes mas toxicos Guerra y Hiyagon, (2012), la peligrosidad de los metales
pesados aumenta al no ser degradables, ni por medio de procesos bioldgicos ni

antropogeénicos Vicente, (2010), se acumulan en el agua y subsuelo a concentraciones
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mas toxicas para plantas, animales y seres humanos Peralta, (2011), estos elementos
tienden a persistir indefinidamente en el ambiente, algunos de los metales presentan la
capacidad de biomagnificacion por medio de la cadena tréfica, es decir incrementa su
concentracion en un organismo a medida que avanza en el nivel tréfico Huancaré, (2014).

A nivel mundial se reportaron asuntos que dan a conocer las afecciones a la salud,
un caso relevante acontecié en Japon en 1947, donde la poblacién situada a la ribera del
rio Jitzu, aguas abajo de las Minas Kamioka y la fundicion de Mitsui Ltd, fue afectada
por consumir arroz contaminado con cadmio como residuo de la actividad, la cual produjo
la enfermedad que es conocida como itai itai este afecta directamente el tejido 6seo
Larios, (2014).

La Organizacion Mundial de Salud (OMS) y otras autoridades ambientales
establecieron los niveles de concentracion de metales pesados para aguas de consumo
humano y diversos alimentos. Los mapas elaborados en algunas regiones a nivel mundial
revelan el incremento en la concentracion, las que se clasifican como de alto riesgo Reyes
et al, (2016).

En esta Ultima década, se observa un incremento de la actividad minera, tanto
artesanal como pequefia mineria a nivel nacional. Las mineras artesanales identificadas
trabajan ya hace muchos afios en las zonas como el Sur Centro (Icay Arequipa), algunas
provincias del departamento de Puno, Madre de Dios y la Libertad, a ellos se le suma el
norte del pais con la intensificacion de la actividad en algunos distritos de la region de
Cajamarca y Piura. Incrementan la contaminacion en las principales fuentes de agua
Flores, (2009).

Los principales metales identificados por la autoridad de Salud a nivel nacional
son: Mercurio, Aluminio, Plomo, Arsénico, Hierro, Cobre, Manganeso, Magnesio,

Cianuro Ministerio de Salud [MINSA], (2014). Estos son esparcidos por las actividades
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industriales y mineras, siendo perjudiciales para la salud humana y otras formas de vida.
Las aguas residuales sin tratamiento provenientes de minas y fabricas son vertidas a
fuentes naturales de agua y los subsuelos dafiando la flora y fauna circundante. Los
principales consumidores de estas aguas contaminadas son los pobladores campesinos y
urbanos, tanto por consumo humano y actividades agricolas Guerra y Hiyagon, ( 2012).

Las Ultimas investigaciones se reporta la presencia de metales pesados y diversos
metaloides como mercurio (Hg), Arsénico (As), Plomo (Pb), Cadmio (Cd), Zinc (Zn),
niquel (Ni) y Cromo (Cr) en plantas de tallo corto tales como papa, brécoli, lechuga,
calabaza y repollo. Asi mismo se ha reportado su presencia en los peces, leche y carne en
distintas concentraciones, las cuales son resultado de la bio-acumulacion, movilidad del
medioambiente a las diversas fuentes de agua, tales casos siguen siendo temas por
resolver. Por su alta toxicidad, el impacto que causa en la salud humana debido a la
exposicion prolongada, dependiendo del metal o metaloide, se originan diversas
afecciones que van desde perjuicios en 6rganos hasta progresos cancerigenos Reyes et al,
(2016), de los metales mencionados el plomo, cadmio y el mercurio causan dafios
neuroldgicos y renales Organizacion Mundial de Salud [OMS], (2015).

Segun el informe del Instituto Nacional de Estadistica e Informatica (INEI), en el
2014 la concentracion de algunos metales pesados en el Rio Rimac fueron las siguientes:
Hierro (Fe) en el mes de enero presento una decrecidn de 70,2% a diferencia del afio
anterior, en el 2013 alcanzé un promedio de 59,18 mg/L y en el 2014 fue de 17,65 mg/L.
La presencia de Plomo (Pb), en enero del afio 2014 tuvo una concentracion de 0,8 mg/L
cifra que es superior respecto al afio anterior en 56,9 %. La concentracion de Cadmio (Cd)
en el rio fue de 0,0104 mg/L, teniendo un incremento de 103,9 % a diferencia del afio
2013. El Aluminio (Al), en enero del 2014 registro una concentracién maxima de 19,16

mg/L, el cual disminuyo al reporte del afio anterior Informatica, (2014), la concentracion
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de estos metales esta por encima de lo que permite el Reglamento de Calidad del Agua
para consumo Humano (D.S. 031-2010-SA).

El arsénico es un metal que se puede encontrar en aguas subterrdneas y
superficiales de forma natural, pero el que alguien este expuesto al arsénico asi sea en
pequefas dosis, segln estudios estos generadores de diversos tipos de cancer; pulmonar,
de piel, prostata y vejiga Mohan y Pittman, (2007).

Guerra y Hiyagon (2012) indican que los procesos de remocidn de los metales en
su mayoria son de naturaleza quimica, uso de membranas permeables como el carbén
activado, nanofiltracion, ultrafiltracion y 6smosis inversa, que son muy eficientes pero la
inversion es muy costosa para una aplicacion de manera doméstica. Otro de los problemas
existentes es la disponibilidad de materiales absorbentes que combinen de manera 6ptima
su costo y efectividad, ademas poseen propiedades mecanicas adecuadas que permitan su
facil manipulacion en los sistemas de adsorcion.

Considerando que los procesos de remocion de los metales pesados con diferentes
tecnologias son de alto costo, se opta por otro tipo de material para el proceso de remocion
de metales, los materiales ceramicos, tienen algunas ventajas debido a sus propiedades
mecéanicas.

Los métodos convencionales utilizados para tratar el agua incluyen: precipitacion,
intercambio idnico, filtracion, reduccidn, tratamiento electroquimico y otras tecnoldgicas
como recuperacion por evaporacion y de membrana, resultan ser de alto costo y son
ineficaces principalmente cuando los metales pesados estan en baja concentracion Cruz,
(2013), por ello que se opta por un material diferente para el proceso de eliminacién de
metales, los materiales cerdmicos, tienen algunas ventajas debido a sus propiedades

mecanicas.
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Una de las alternativas para usar como adsorbentes no convencionales son las
arcillas, debido a su abundancia en la mayoria de los continentes y presentan propiedades
Optimas de adsorcién e intercambio catidnico. Su gran capacidad de adsorcidon es atribuida
a su estructura cargada negativamente, elevada area superficial y gran porosidad Rojas y
Zarate, (2015).

La arcilla en el Pert es uno de los materiales mas abundantes y de bajo costo, fue
utilizada de diversas maneras desde tiempos anteriores, pero su campo de aplicacion mas
importante es la adsorcion y descontaminacion. La arcilla ha sido utilizada como
descontaminante, en las industrias de colorantes, diversos metales, herbicidas y fenoles,
también se reporto su uso en la purificacion de aire contaminado, gases o vapores CO,
NOX, propanol Julca y Pérez, (2015).

La nanotecnologia y la nanociencia, abren muchas posibilidades, para el
desarrollo de las areas cientificas, tecnologicas y economicas de cualquier pais que desee
progresar Arnall y Parr, 2005; Schummer, 2007 y Quintili, (2012). En la actualidad la
nanotecnologia emerge como una interesante alternativa para el disefio de sistemas para
el tratamiento de aguas. El pequefio tamafio de las nanoparticulas y las caracteristicas de
los nanomateriales hacen que el potencial de la nanotecnologia en este campo sea enorme
Chavez-Lizarraga, (2018).

En estas Gltimas décadas, las nanoarcillas son aplicados en la prevencion de
contaminantes y remediacion medioambiental mediante la absorcion de contaminantes
Lee, Kim, Chung, Jeong, (2004) y remocion de metales pesados Cruz-Guzman, Celis,
Hermosin, Koskinen, Nater y Cornejo, (2006)

El disefio de experimentos de superficie de respuesta es una estrategia muy

esencial que permite alcanzar conclusiones mas relevantes en forma eficaz y econdmica.
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De tal manera el investigador podra tomar decisiones correctas a cerca de la variable del

objeto de estudio y de una manera méas confiable Molina, (2016).
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“Entonces ¢l dijo: Traedme una vasija nueva, y poned en ella sal. Y se la trajeron.
Y saliendo él a los manantiales de las aguas, echo dentro la sal, y dijo: asi ha dicho Jehova:

Yo sané estas aguas, y no habra méas en ellas muerte ni enfermedad” ( 2 Reyes 2:20-21).

Los metales pesados son los componentes mas peligrosos presentes en aguas
residuales, que si se encuentran por encima de los niveles permitidos generan impactos
negativos en la salud humana y el ambiente. Para el aprovechamiento adecuado de este
recurso, existen diferentes métodos y técnicas para el tratamiento de aguas que ayudan a

remover los contaminantes.
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1.1. OBJETIVOS

1.1.1 Objetivo General

Evaluar la metodologia de superficie de respuesta en la cuantificacién y remocién de
Plomo en aguas residuales empleando nanoarcilla organicamente modificada y residuos

particularizados lignocelulésicos de cascarilla de arroz como agente bioadsorbente.

1.1.2 Objetivos especificos

e Obtener nanoarcilla organicamente modificada empleando sales cuaternarias

por intercambio cationico.

e Caracterizar las propiedades fisicoquimicas, morfoldgicas y estructurales de

la nanoarcilla montmorillonita.

e Obtener y caracterizar las particulas de residuos lignocelulésicos de fibra de

cascarilla de arroz.

e Evaluar la aplicacion de superficie de respuesta a concentraciones de
nanoarcilla, fibra lignocelulésica y pH para la cuantificacion, eficiencia de la

remocion del Plomo y pH postratamienti de agua residuale.

e Predecir y simular las correlaciones de los parametros en el modelo polinomial

de segundo orden.
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CAPITULO II
REVISION BIBLIOGRAFICA

2.1. Agua

En el mundo el agua dulce constituye un recurso escaso, que se encuentra en
peligro y amenaza. Los estudios sobre balance hidrico del planeta muestran que solamente
el 0,007 % de aguas dulce se encuentra disponible para el uso directo de los seres
humanos. Todos los procesos vitales dependen de esta pequefia porcion, las evaluaciones
recientes de los especialistas y organizaciones internacionales interesados en los
problemas de contaminacion del agua, mencionan que para el afio 2025 mas de las dos
terceras partes de la humanidad sufriran algin estrés por falta de este recurso Cruz,
(2013).

2.1.1. Calidad del agua

En estos 5 ultimos afios el abastecimiento de agua para el consumo humano se
dispone de diversas fuentes superficiales y subterraneas, las cuales han sido contaminados
por las diversas actividades del hombre o por eventos naturales, generando dafios en la
salud del ser humano y de las especies de la fauna, también altera la calidad del agua para
consumo humano Yy de uso agricola. Uno de los principales problemas son los sistemas
fluviales del pais es la elevada contaminacion a la cual esta expuesta por diversos factores
como son: descargas industriales, municipales o de aguas procedentes del escurrimiento
de drenajes en zonas urbanas 0 campo agropecuario, que provoca alteraciones en el
ecosistema acuatico Cruz, (2013).

La calidad del agua es una de las cuestiones que preocupa a todos los paises a
nivel mundial, desarrollados o en desarrollo, por la repercusion que tiene en la salud de

la poblacién Organizacion Mundial de la Salud [OMS], (2009).
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La calidad del agua representa un valor ecoldgico y esencial para la salud de las
diferentes especies que habitan la tierra, y una fuente de crecimiento econémico. El Peru
es un pais de naturaleza mineraldgica debido a la presencia del sistema montafioso de los
Andes, su economia depende de la actividad extractiva de los minerales. Esta actividad
genera la dispersion de los contaminantes quimicos, especialmente metales, que incluso
pone en riesgo al agua potable, y si la poblacion alcanza un determinado nivel de
exposicion generalizada pone en riesgo cronico la salud que en un determinado punto

puede llegar a ser inmanejable Agua y Sostenible, (2018).

2.1.2. Contaminacion del agua superficial

La contaminacion del agua es la alteracion de la composicion natural de la misma,
debido a que se agregan sustancias que no pertenecen a esta. La elevada concentracion de
contaminantes puede originar efectos adversos en la salud humana. El agua es
considerada contaminada cuando sus propiedades fisicas, quimicas, bioldgicas son
alteradas Cruz, (2013).

En los dltimos afios, la contaminacion por metales en el medio acuatico. Ha
atraido la atencion mundial debido a su toxicidad ambiental, persistencia y abundancia.
Grandes cantidades de sustancias quimicas peligrosas, especialmente metales pesados, en
todos los mundos se han liberado en los rios de todo el mundo, debido al rapido
crecimiento de la poblacion mundial y las actividades domésticas intensivas, asi como la
expansion de la produccion industrial y agricola Islam, Ahmed, Raknuzzaman,
Habibullah -Al- Mamun e Islam, (2015).

Los rios en las zonas urbanas también se han asociado con problemas de calidad

de agua. Debido a la préactica de la descarga de residuos domesticos e industriales no
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tratados en los cuerpos de agua, esto lleva al aumento del nivel de metales en el agua de
los rios Srebotnjak, Carr, De Sherbinin y Rickwood, (2012).

El comportamiento de los metales en el agua natural es una funcion de la
composicion del sedimento del sustrato, la composicién del sedimento suspendido y la
quimica del agua. Durante el transporte, los metales pesados pueden sufrir numerosos
cambios en su especiacion debido a fendmenos de disolucion, precipitacion, sorcion y
complejacion que afectan su comportamiento y biodisponibilidad Mohiuddin, Otomo,
Ogawa y Shikazono, (2012).

2.2.  Aguas residuales

Son aquellas aguas cuyas caracteristicas iniciales fueron modificadas por las
diversas actividades que realiza el ser humano, estas necesitan de un previo tratamiento
antes de ser vertidas en los cuerpos superficiales, o red de alcantarillado o destinada a
reutilizarse Nufiez, (2016). Son procedentes del uso doméstico, comercial, agropecuario
y proceso industrial o una combinacion de estas que dan lugar a las aguas residuales
Herrera y Lopez, (2015).

2.2.1. Clasificacion de las aguas residuales

Aguas residuales domésticas

Son las aguas que tiene origen en las viviendas, instituciones y comercio. Los
cuales estan compuestos por; las aguas grises que provienen de las duchas, lava-plato y
lavadoras, las aguas negras son producto del uso en los inodoros Reyna, (2016).

Aguas residuales industriales

Estas aguas provienen de las actividades que realizan las diferentes industrias,
dentro de ellas la mineria cuyos principales contaminantes son los metales pesados, estas
son sustancias toxicas para los cuerpos receptores y la salud humana Organismo de

Evaluacion y fiscalizacion Ambiental [OEFA], (2014).
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Metales pesados y la salud humana
Los metales pesados estan presentes en el medio ambiente de manera natural a
diferentes concentraciones, que por lo general no son perjudiciales para las diferentes

formas de vida Londofio et al, (2016).

Segun Zubero et al. (2008) los metales pesados en mayor concentracion son una
preocupacion para la salud publica por su toxicidad aguda y cronica, por su gran variedad

de fuentes de exposicion.

Cada metal y elemento quimico tiene un diferente mecanismo de accion y lugar
de acumulacion definido, el Plomo afecta a diversos sistemas, al sistema nervioso, la
medula ésea y otro de los lugares donde se puede encontrar con frecuencia es en los
rifiones Romero, (2009).

Entre los metales que generan preocupacion, se encuentra el plomo, cadmio y
mercurio. El cromo y cadmio son considerados cancerigenos, el plomo y mercurio
generan preocupacion por su neurotoxicidad. EI cromo también es alergénico. EI cadmio

genera afeccion pulmonar, renal, osteomalacia y osteoporosis Londofio et al, (2016).

2.3. Metales pesados

2.3.1. Grupo de los metales pesados
Existen dos grupos de metales pesados Mohan y Pittman, (2007)

Los micronutrientes: necesarios para el desarrollo de la vida de determinados
organismos, son requeridos, en pequefas cantidades o cantidades traza y pasado cierto
umbral se vuelven tdxicos. Dentro de este grupo se encuentran As, Co, Cu, Fe, Mn, Mo,

Se, V, Zn.
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Los metales pesados no esenciales: metales cuya presencia en determinadas
cantidades en los seres vivos, provocan disfunciones en sus organismos vivos. Son

principalmente: Be, Cu, Cd, Hg, Ni, Pb, Sb, Sn'Y Ti.

2.3.2. Arsenico

El arsénico es un elemento ubicuo que ocupa el 20avo® en abundancia en la
corteza terrestre, 14° en agua de mar, y 12° en el cuerpo humano. Su concentracién en la
mayoria de las rocas varia de 0.5 a 2.5 mg/kg, aungue concentraciones mas altas se
encuentran en los sedimentos arcillosos y fosforitas de grano mas fino. El arsénico existe
en los estados de oxidacion -3.0 +3 y +5 y se moviliza a través de reacciones naturales de
meteorizacion geoquimicas, emisiones volcanicas y otras antropogénicas. La mayoria de
los problemas de arsénico ambiental son el resultado de la movilizacion en condiciones
naturales. Sin embargo, las actividades mineras, la combustion de combustibles fosiles,
el uso de pesticidas de arsénico, herbicidas y desecantes de cultivos y el uso de aditivos
de ganado crean impactos Mohan y Pittman, (2007).

2.3.3. Plomo

El plomo (Pb) presenta las siguientes caracteristicas, es de color blanco azulado
con tendencia al gris plateado, de alta densidad (11.35 g/m®). En su estado puro es blando
y maleable y mal conductor de electricidad. EI plomo no es soluble en el agua, presenta
resistencia a la accion del acido sulfurico, se llega a disolver de manera lenta en
soluciones de agua acida con acidos débiles Oriundo y Robles, (2009). Es un metal téxico
en altas concentraciones, no biodegradable y que a nivel mundial se ha incrementado a
mas de 2000 veces su emision atmosferica.

En los dltimos afios la puesta en operacion de muchos proyectos mineros en

nuestro pais, ha generado que las aguas contaminadas por relaves mineros se incrementen,
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porque los rios, lagos, lagunas y el mar son los receptores finales de las evacuaciones
residuales provocadas por el hombre.

Félix Huaranga Moreno, Eduardo Méndez Garcia, Vito Quilcat Ledn, Félix
Huaranga Arévalo (2012) afirman que la contaminacidon quimica de los rios Mantaro
(Huancayo) y Rimac (Lima), encontraron concentraciones de Fe superiores a 260 veces
de lo establecido como limite mé&ximo permisible, y para el caso del Manganeso (Mn) fue
de 55 veces mayor, encontrandose ademas concentraciones relativamente elevadas de Cd,
Pb, Cr y Zn originadas por accién antrépica.

El Perd es un pais eminente minero, es el cuarto productor en el mundo, por lo
que estd expuesto a la contaminacién ambiental producida por la explotacién minera
formal e informal, asi como relaves productos de esta actividad. Se han realizado
diferentes estudios en zonas mineras como La Oroya o0 en lugares donde es depositado el
plomo antes de su explotacion como el callao, donde se ha encontrado altos niveles de
plomo en sangre de personas en la poblacion que vive en zonas. No se encontro estudios
nacionales que evallen la presencia de intoxicacion por plomo en poblaciones aledafias,
a relaves mineros, aunque si se ha estudiado la presencia de alteraciones dermatoldgicas

Huaranga, et al, (2012).

El Plomo en la industria

El plomo es un origen natural de color gris azulado, metal presente en pequefias
cantidades en la corteza terrestre. Aunque el plomo se produce naturalmente en el medio
ambiente, las actividades antropogénicas tales como la quema de combustibles fosiles, la
mineria y la fabricacion contribuyen a la liberacion de altas concentraciones. Actualmente
se utiliza en la produccion de baterias de plomo-acido, en la fabricacion de pantallas de

TV y de ordenador, forros para cables, municiones, elementos de construccion, productos
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de metal anticorrosivo del acero y en fundiciones, dispositivos para proteger rayos X, en
las soldaduras o tuberias con plomo, en tintes para cabello actualmente, etc. Tchounwou,

etal., (2012)

Tabla 1. Uso de metales en las industrias Tchounwou et al., (2012)

Fe Mn Zn Cu Ni Hg Pb Cd Cr As Al Sn Sb

Refineria de X X X X X X

petréleo

Pulpa y papel X X X X X X

Textiles X X X X X X X X
Metallrgicos X X X X X X X X
Quimica organica X X X X X X X X X
Quimica X X X X X X X X
Inorgénica

Plasticos X

Curtiembres X

Mineras X X X X X X

Drenaje acido de X X X X
minas

Galvanoplastia X X X X X X

2.3.4. Cadmio

El cadmio es un elemento de la Tabla Periddica de nUmero atomico 48, peso
atdmico 112,40 Da y una densidad de 8650 kgm™ a 20° C, se encuentra libre en la
naturaleza, la greenockita (sulfuro de cadmio) es el Unico mineral del cadmio, pero no es
una fuente comercial, casi todo el cadmio se obtiene como subproducto de la fundicion y
refinamiento de los minerales de zinc, pigmentos de las industrias textiles, subproductos
del reciclaje a base de hierro y aceite para motores y el uso de fertilizantes Morales y

Ruiz, (2008).
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De acuerdo a la OMS, el cadmio es un potente carcindgeno Yy teratbgeno capaz de
infectar 6rganos, viscerales tales como los pulmones, higado, rifiones y los érganos
reproductores. De acuerdo a la directriz de la OMS, la concentracién maxima de cadmio

en el consumo humano es 0,003 mg/L Dubey et al, (2017).

2.3.5. Cromo

El cromo en la naturaleza se halla en estado libre y constituye el 0.030 % de la
corteza terrestre. Se encuentra combinado principalmente con los compuestos de nombre
cromita (Fe(Cr202),, cromo ferroso, en la crocoita o cromato de plomo(PbCrO4), solido
y de color rojo Rojas y Zarate, (2015). EI cromo también se encuentra en varias formas
cromo trivalente (111), como hexavalente (V1), el cromo (I11) es un esencial nutriente para
los seres humanos, pues promueve la accion de la insulina, el cromo metalico (0) y cromo
hexavalente generalmente son de origen antropogénico Sociedad Méxicana de

Toxicologia , (1988).

2.4. Nanociencia y nanotecnologia

La nanociencia es el estudio de los procesos que ocurren en las estructuras de un
tamafo entre 1 y 100 nandmetros, las cuales se conocen como nanoestructuras Shelley,
(2009). La nanotecnologia es el area de investigacion que estudia, disefia y fabrica
materiales o sistemas a escalas nanoscopico y les da alguna aplicacién practica. Sin
embargo, en ocasiones se denominan nanotecnologia a la habilidad de contralar la materia
atomo a atomo. Un nanémetro (nm) es una millonésima parte (1/1 000 000 000) de un
metro. Para tener una idea de que tan pequefio es un nandémetro, pensemos en el diametro

de un cabello humano, el cual mide aproximadamente 75 000 nm Takeuchi., (2009).
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La nanotecnologia son el conjunto de ciencias y tecnologias aplicadas tanto en el
control y la manipulacion de la materia en una escala nanométrica. Un nanémetro es la
millonésima parte de un metro; a esta escala, la materia adquiere caracteristicas
fisicoquimicas diferentes a su escala micro o macro Zavago, (2016).

La nanociencia es el estudio de fendmenos y la manipulacion de materiales a
escala atomica, molecular y macromolecular, en el cual las propiedades son diferenciadas
significativamente de la larga escala. La nanotecnologia se define como el disefio,
caracterizacién, produccion y aplicacion de estructuras, dispositivos y sistemas

controlando la forma y el tamario en escala nano Perugachi, (2006).

2.5. Nanoarcillas montmorillonita

En la década de 1950 los nanocompuestos de arcilla fueron tomadas en interes
Garde, (2014), es importante tener conocimiento del significado de nanotecnologia y
nanociencia para asi definir las nanoarcillas y visualizar el campo de estudio y evitar no
solo la percepcion dimensional del prefijo nano Perugachi et al, (2006).

Las nanoarcillas son modificadas a traves de la manipulacién controlada a nivel
nanomeétrico, con un disefio especifico de su estructura de acuerdo a su aplicacion, el
nombre de nanoarcillas es dado por las empresas comercializadoras, otro nombre con el
que se le conoce también es organoarcillas Perugachi, (2006).

En la Figura 1 se muestra, que las organoarcillas son un material hibrido, donde
los cationes inorganicos de arcillas como Na+, Ca2+, K+, etc., que se encuentran entre
las capas, son sustituidos por cationes organicos, haciendo que haya un rendimiento entre
las capas tetraédricas de silicio, originado por la prospeccion de modificadores biolégicos

entre las capas Rodrigo, Cecilia, y Mauricio, (2006).
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Figura 1. Proceso de intercambio de cationes inorganicos por cationes organicos
Rodrigo et al., (2006)

Normalmente las particulas de las arcillas estan fusionadas a una distancia de 3.5
A, el cual a través de un tratamiento de superficie (intercambio cationico) disminuye la
atraccion particula-particula, dando como resultado la ampliacion de la distancia entre las

capas cerca de 20 A Rodrigo et al., (2006).

2.6. Capacidad de intercambio catiénico (CIC)

La capacidad de intercambio cationico es una de las propiedades del suelo de
retener y liberar iones positivos. Las arcillas que son parte del suelo, estan cargadas
negativamente, por lo que los suelos que tienen mayor concentracion de arcilla exhiben
capacidades de intercambio catiénico mayores Arriola et al, (2017).

El intercambio iénico es definido como el proceso reversible por el cual las
particulas solidas del suelo adsorben iones de la fase acuosa liberando al mismo tiempo
otros iones en cantidades equivalentes, haciendo que se establezca el equilibrio en ambas
fases. Usualmente los minerales de arcilla presentan valores de CIC entre 10 y 150

meq/100 g Arriola et al, (2017).
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2.6.1. Factores que contribuyen a la capacidad de intercambio cationico

(CIC)

e Lacantidad, combinacién y clase de los diversos minerales arcillosos.
e Lacantidad de materia organica y su estado de descomposicion.

e Las arcillas con gran capacidad de intercambio catiénico tienden a enlazar los

cationes bivalentes como el Ca++ y el Mg++, con méas energia que el K+.
2.6.2. Factores que Afectan la Capacidad de Intercambio Cationico (CIC)

e Tamafio de la particula.
e Cuanto mas pequefio sea la particula, mas grande sera la capacidad de cambio.
e Naturaleza de las particulas.

e La composicion y estructura de las particulas influird en las posibilidades de
cambio de sus cationes. Tipo de cationes cambiables (monovalentes, divalentes,

de gran tamafio, etc.)
° pH

e los suelos presentan distinta capacidad de cambio en funcion del pH.

2.6.3. La capacidad de intercambio catiénico de la naturaleza de las

particulas

Tabla 2. Capacidad de CIC de algunos elementos de acuerdo a su naturaleza Arriola et

al, (2017)

NATURALEZA DE LA CIC, MEQV100G

PARTICULA SUELO
cuarm y feldespatos 1-2
Omdos e hidrex Fay Al B
caolnita 315
Ihita v elomta 10-40
montmonllonita B0-150
vemmculita 100-160
materia organica 300-300
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2.6.4. Eliminacion de metales pesados por arcillas naturales y modificadas
Estudios llevados a cabo para eliminar Cd (I1), Plomo (l11), y los iones de cromo
(V1) de las aguas residuales en arcilla de origen natural. Los resultados confirmaron que

la arcilla era un buen adsorbente para la eliminacion de estos metales.

2.7.  Arcillas folosilicatos

Son minerales pertenecientes a la familia de los folosilicatos; que contienen iones
hidroxilo, las cuales ejercen gran influencia sobre su caracteristica de adsorcién Osorio
et al, (2004), ademéas son componentes muy importantes en la mayor parte de los suelos
y sedimentos, provenientes de la desintegracion de rocas que contienen feldespato, por
ejemplo el granito, producida en un proceso original de meteorizacion de los silicatos,
que desarrollados a altas presiones y temperaturas, en el medio exdgeno, se hidrolizan
Cruz y Gutierrez, (2008). Son aluminosilicatos de estructura laminar, que se originan por
la division y/o por la variacion de silicatos que se hidrolizan en los procesos geologicos
que se desarrollan a elevadas temperaturas y presiones Espinoza, (2011).

Del punto de la mineralogia, la arcilla engloba a un grupo de minerales, en su
mayoria son parte de los folosilicatos, cuyas propiedades fisicoquimicas penden de su
tamafo y estructura. El didmetro de las particulas de arcilla es inferior a 2u Romero y

Barrios, s.f.
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Tabla 3. Capacidad de adsorcion (mg/g) de metales pesados de distintos tipos de arcilla
Romero y Barrios, s.f.

Material Zn Cu Ni Pb Cd Referencia
Montmorillonita 068 072 Srivastava et al. (1989)
49 4,78 Undabeytia er al. (1996)
1,25 Singh et al. (1988)
Caolinita 0,12 0,32 Srvastava ef al. (1989)
141 Chantawong et al. (2001)
1.8 08 0,8 Chantawong ef al. (2003)
Hita 429 Chantawong et al. (2001)
19 3.7 Arias ef al. (2002)
Bentonita 52.91 Mellah y Chegrouche (1997)
20 Naseem y Tahir (2001)
Paligorskita 307 334 621 Potgieter ef al. (2006)

2.7.1. Caracteristicas de las arcillas
Segun Alves, (2015) la arcilla tiene algunas caracteristicas tipicas de ese material,

que son:

a. Hidroplasticidad: adquiere plasticidad cuando se afiade agua;

b. Tamafo de las particulas: tiene dimension muy pequefia de tamafio de particula
en el intervalo de 2A.

c. Alta superficie especifica: propiedad que hace que sea reactivo.

d. Sonoridad: La arcilla tiene la propiedad de emitir sonidos a través de pequefios
latidos después de la coccion.

e. Resistencia al agua: después de la coccion y piezas esmaltadas de barro vuelto
mas impermeable.

f. Resistencia: es la propiedad que las arcillas adquieren después del secado y luego
de cocinar, no sufren deformacion de su apariencia, resistente al calor y la

corrosion.

37



2.7.2. Estructura de las arcillas

Las propiedades que determinan la composicion de un mineral derivan de su base
quimica, geométrica disposicion de atomos e iones, y las fuerzas eléctricas que los unen.
Dado que hay ocho elementos que los constituyen mas del 99 % de la corteza terrestre.
No obstante, la prevalencia silicio y oxigeno en el folosilicato, la estructura es légica
Barton y Karathanasis, (2002).

Los minerales de arcilla son cominmente folosilicatos o silicatos de capa, que
estan compuestas ademas por laminas de silicato e hidréxido de aluminio conectados
paralelos entre si. Estos minerales tienen una morfologia laminar debido a la disposicién
de los atomos en la estructura. Hay dos componentes basicos en la estructura: una hoja
de tetraedros (T) unidos por esquinas y una hoja de octaedros (O) compartidos por los
bordes. La composicion estructural de los folosilicatos 2:1 varia mucho en la naturaleza.
Las variaciones mas importantes son sustituciones isomorficas que son elementos que
aparecen en el lugar de aluminio o silicio sin causar cambios significativos a la estructura

de la capa Guggenhein, s.f.
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Figura 2. Estructura quimica de una arcilla MMT Guggenhein, s.f.
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Lamina Tetraédrica

El grupo tetraédrico esta conformado principalmente por (Si) y ocasionalmente
(Al'y Fe) Agouborde, (2008). El tetraedro es una de las formas geométricas solidas
utilizadas para representar la disposicién de los &tomos en estructuras de cristal de arcilla.
Se forma conectando los centros de los cuatro aniones de oxigeno rodeando un cation
central predominante del tetraedro de silicio. Un nimero limitado de tetraedros estan
ocupados por aluminio y ocasionalmente por hierro férrico u otros elementos. Un ion de
silicio o aluminio estd rodeado por cuatro iones de oxigeno para formar un tetraedro
aislado tiene una carga negativa de 4- (si con 4+ cargas o con 2 cargas). El resto
tetraédrico en la cara triangular y las cuatro caras triangulares del tetraedro se forman
uniendo centros de los aniones 1 Al-Ani y Sarapad, (2008).

Solo dos de las caras son visibles en la ilustracion poliédrica. En minerales de
arcilla, los tres oxigenos en la base del tetraedro se comparten con el tetraedro adyacente
y solo el oxigeno apical conserva una carga de -1. La ldmina tetraédrica se forma al
compartir cada uno de los tres atomos de oxigeno en la base de un tetraedro con el
tetraedro vecino. Cada plano atdmico en la hoja tiene una composicion y cargas Unicas,
la composicion de la hoja es: SisO10 y una carga neta de -4 Al-Ani y Sarapad, (2008).

Lamina Octaedrica

Las ldaminas octaédricas estan conformadas principalmente por (Al) y en ocasiones
por (Mg, Fe, Cr, Mn y Zn) con un cierto grado de substitucién isomorfica Agouborde,
(2008). En esta lamina los atomos de (OH) estan en las esquinas y los cationes en el
centro. Los cationes suelen ser atomos de aluminio (Al), hierro (Fe) y magnesio (Mg). La
lamina esta compuesta de oxigenos e hidroxilos muy compactos en los que los atomos de
(Al), (Fe y Mg) estan dispuestos en coordinacion octaédrica. La carga neta en un octaedro

Al-OH aislado es -3 (Al+3 y 6 OH con 1 carga). La carga se reduce mediante el
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intercambio de aniones por octaedro adyacente. Se puede reconocer un solo octaedro
siguiendo los enlaces de los circulos azules (&tomos de Al). Tres de ellos estan dirigidos
hacia arriba y cada uno esta conectado a un grupo hidroxilo tal como se ve en la Figura
2, los tres enlaces restantes se dirigen hacia abajo a otros grupos hidroxilo Al-Ani y

Sarapaa, (2008).

Cuando el aluminio con una valencia positiva de tres (Al+3) esta presente en la
lamina octaédrica, solo dos tercios de las posiciones posibles se rellenan para equilibrar
las cargas. Cuando el magnesio con una carga positiva de dos (Mg+2) esta presente, las
tres posiciones estan llenas de cationes divalentes es una lamina trioctahedral Al-Ani y

Sarapaa, (2008).

?

: S Q (a) Tetrahedron (T)
9
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Figura 3. Formas geométricas Tetraédricas y octaédricas Al-Ani y Sarapaa, (2008)

(b) Octahedron (O)

2.1. Tipos de arcilla

Esmectita

De acuerdo a los analisis realizados tanto de difraccion rayos X y quimica, los
resultados de la difraccion mostraron que la esmectita y montmorillonita parecen ser el

mismo mineral Uddin, (2017).
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Caolinita

La caolinita contiene minerales trioctaédricas como crisolito, cronstedite,
antigorita y chamosite minerales dioctaédricas por ejemplo la caolinita, haloisita, dickita
y nacrita. Es de color blanco y suave arcilla plastica, la estructura del grupo de la caolinita
se compone de laminas de silicato (Si2Os) unido a aluminio de 6xido de capas/ hidroxido
(Al2(OH))4 llamadas capas de gibbsita Kausar et al., (2018).

Bentonita

Las bentonitas son calificadas como suelos arcillosos montmorilloniticos, que es
2:1 mineral con una hoja octaédrica y dos ldaminas de silice, formando una capa. Las capas
se mantienen unidas por fuerzas de Van Der Waals. Debido a estas fuerzas débiles y
algunos cobran deficiencias en la estructura, el agua puede penetrar facilmente en estas
capas y cationes equilibran la carga. Ademas, algunos datos muestran que los
componentes principales, cuarzo y grafito no se ven afectadas. Son altamente plasticos y
expansivos. Con proporciones variables de iones de sodio (Na), calcio (Ca), magnesio
(Mg) y silicio (Si), siendo éstas valoradas por sus propiedades de adsorcion, que cumplen
la funcion de que la arcilla absorba agua con mayor facilidad y se hinche hasta cuatro o
cinco veces su volumen en seco. Rojas y Zarate, (2015). Estos son solidos formados por
laminas moleculares que estan constituidas por arreglos octaerdricos de silice y
tetraédricos de alimina unidos covalentemente en relacion Si.Al (2:1), originando una

superficie polianiénica Largo y Villamarin, (2013).
2.1.1. Tipos de bentonita

Bentonitas célcicas

Son conocidas también como arcillas sub-bentonitas, estos decolorantes naturales

y activos. En ellas es cambiable el ion calcio. Se disuelven al sumergirse en agua y tienen
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baja capacidad de absorber, la cual presenta baja capacidad de expansion Rojas y Zarate,
(2015).

Bentonitas sodicas

Se identifican por su excepcional afinidad por el agua y su capacidad de
hinchamiento en su estructura, logrando aumentar hasta quince veces y cinco veces en
peso. En ella es permutable el ion sodio Rojas y Zarate, (2015).

Montmorillonita

Las montmorillonitas (MMT), parte de las arcillas esmectiticas, estan
abundantemente presentes en la naturaleza, la montmorillonita es el nombre especial dado
a una arcilla esmectita que se encontré en el area montmorillonita de Francia Uddin,
(2017).

La forma cruda de la montmorillonita no se ha utilizado como adsorbente debido
a su naturaleza hidrofilica, sus formas modificadas han sido ampliamente utilizados,
debido a que al ser modificadas aumentaron su area de superficie y su capacidad de

adsorcion Uddin, (2017).

2.1.2. Origen y obtencion de la Montmorillonita

La montmorillonita es un mineral que se puede encontrar en los depdsitos
metamorficos de origen hidrotermal, depositos alimentarios. Que se forman por la
alteracion de rocas eruptivas basicas, cineritas y tobas volcanicas. Sus condiciones de
formacion estan limitadas al ambiente adecuado con abastecimiento de iones alcalino
térreos (Ca, Fe, Mg), un drenaje limitado y pendiente suave. También se origina a partir
de la meteorizacion de las micas, siguiendo probablemente una secuencia que comprende

la mica hidratada, Illita y vermiculita Rojas y Zarate, (2014).
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La montmorillonita es la arcilla dominante en la bentonita, que es una ceniza
volcénica que tiene la propiedad poco comin de aumentar varias veces si es sumergida

en agua Rojas y Zarate, (2014).

2.1.3. Composicion quimica

La estructura quimica de las arcillas pende mucho del lugar de origen del tipo de
formacion. Pero, segun las investigaciones realizadas, se ha estimado el rango de la
proporcion de los elementos que constituyen en forma de Oxidos (Caoazs, (Sis)?,
(Al1sMgos)*. O1o, (OH).) Largo y Villamarin, (2013).

Tabla 4. Constituyentes de la montmorillonita fuente Largo y Villamarin, (2013)

Siﬂz Alz U'z FE203 Mgﬂ Ca0 Kzﬂ Nazﬂ Hz'ﬂ
4759-511 20-27.1 0.2-14 21-6.6 1-3.7 0.2-3.7 0.3-08 17.1-23.7

2.1.1. Montmorillonita modificada con sales de amonio cuaternario

Muchos autores han estudiado las caracteristicas de las arcillas modificadas,
siendo su objetivo obtener informacion sobre el efecto del tamafio y la forma de la
molécula en estos. Sus resultados mostraron que la afinidad del cation con la arcilla se
incrementa con el aumento del tamafio molecular, lo que justifica el uso de sales de
amonio cuaternario como iones sustituyentes Waelkens, (2010).

Lagaly y weis, (1969) determinaron la relacion entre la carga en las superficies
basales de la arcilla con la expansion. La disposicion de los cationes de amonio
intercaladas entre los espacios de montmorillonita depende de la carga de la cuchilla y la
longitud de la cadena de carbono. lon alquilamonio de cadena corta estan dispuestos en
una monocapa Figura (4), iones ya alquilamonio estan dispuestos en bicapas con los ejes
de alquilo paralelo cuchillas de silicato Figura (4) La monocapa tiene un espacio basal de

aproximadamente 1,4 nm, mientras que la bicapa de aproximadamente 1,8 nm.
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Figura 4. Espacio de monocapa a) disposicion monocapa, b) arreglo en bicapa
Waelkens, (2010)

2.1.2. Campo de aplicacion de las arcillas

Las arcillas tienen sus propiedades caracteristicas, pero también puede contener
otras fases asociadas, tales como el cuarzo y la materia organica. Los minerales de arcilla
comunmente conocidos son los folosilicatos planos, que se utilizan en millones de
toneladas por afio para aplicaciones industriales y productos domésticos en todo el
mundo. Estos incluyen cerdmica, cosméticos, productos farmaceuticos, alimentos,
bebidas, envases materiales compuestos, catalisis, fluidos de perforacion y materiales
amortiguadores. La amplia aplicabilidad de los folosilicatos se puede atribuir a su inercia
general, estabilidad y propiedades de flujo, pero también a su reactividad especifica,

actividad catalitica y capacidad de adsorcion Lavikainen, (2016).

2.2.  Propiedades fisico quimicas de las arcillas

2.2.1. Area superficial

Se define como area superficial externa, conformada por el area de la superficie

interna de las particulas que estan constituidas por unidad de masa expresada en m2/g, la
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bentonita tiene una alta area superficial externa, por el tamafo de los cristales los cuales

son pequefias y su morfologia laminar Largo y Villamarin, (2013).

2.2.2. Capacidad de hinchamiento

La coalicién de las laminas con los cationes interlaminares presenta debilidad,
debido a que posee cargas negativas relativamente pequefias. Por tal caso el agua tiende
a penetrar sencillamente en el espacio interlaminar originando el aumento del espacio
basal, haciendo que la bentonita presente hinchamiento y la formacion de las suspensiones
coloidales Largo y Villamarin, (2013).

Tener en cuenta que el tipo de bentonita influye mucho en su capacidad de
hinchamiento. La diferencia que existe entre las bentonitas calcicas y sodicas se debe
principalmente a la fuerza de afinidad de los cationes entre sus capas. La fuerza de
atraccion que presenta el cation sodio es menor esto permite mayor detencion del agua
entre sus capas, mientras que en las fuerzas de atraccion del calcio es mayor por lo que

se da la disminucion de la cantidad de agua que puede ser absorbida Oliveira, (2015).
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Figura 5. Representacion de la diferencia del hinchamiento entre la bentonita calcica y
bentonita sodica Oliveira, (2015)

45



2.2.3. Capacidad de intercambio cationico (CIC)

Se puede especificar que representa la adicion de los cationes de intercambio que
puede adsorber una bentonita a un pH determinado, la cual es equivalente a la medida del
total de cargas negativas que presenta el mineral. EI CIC de una bentonita esta entre 80 y
150 meqg/100mL. Esta se debe principalmente a su propiedad de remplazar los cationes
interlaminares unidos adecuadamente a su estructura, por otros cationes distintos cuando
estos Ultimos se hallan en solucion de agua. La relativa facilidad con la que los cationes
pueden ser sustituidos en la region interlaminar viene dada a grandes rasgos por la serie:

Li+<Na+<H+ < K+ < NH4+<Mg2+ <Ca2+ Largo y Villamarin, (2013).
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Figura 6. Diagrama de la capacidad de intercambio cationico Largo y Villamarin,
(2013)

2.3. Cascarilla de Arroz

El arroz con nombre cientifico Oriza Sativa L. es originario China Continental y
sudeste asiatico. En la actualidad es el alimento que mas se cultiva a nivel del mundo y
ocupa el tercer lugar de recurso agricola mas explotado, alcanza una cifra de 160 millones
de hectéareas de siembra al afio. Actualmente en el Pert ocupa extensiones importantes en

los valles del Norte y de la Ceja de Selva y Selva Segura y Flores, (2013).
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Produccion de arroz en el Perd

la produccion de la cascara de arroz en el Per genera 28 millones de jornales,
tanto en la industria molinera y el campo, la cascara de arroz ocupa el segundo lugar en
la produccion agricola después de la papa Ministerio de Agricultura, (2010).

El Peru presenta un crecimiento en las areas cultivadas de arroz en 123824 ha en
la costa norte (Piura), Selva (San Martin, Amazonas, Loreto y Ucayali) y la costa sur
(Arequipa) Ministerio de Agricultura, (2010).

Descripcion e historia

La cascarilla de arroz es el tejido vegetal de color amarillento, de estructura
ondulada convexa y superficie irregular que reviste al grano de arroz. Es un subproducto
del proceso de industrializacion durante la fase de molienda al separarse los granos
Morejon Jacome, (2017)

la corteza dura que cubre el grano de arroz es conocida como cascarilla de arroz.
La cascara constituye aproximadamente el 25% del volumen del arroz que cuando el arroz
es procesado se considera como residuo, por no se comestible, debido a que causa
obstruccion de los intestinos, y también a que su biodegradabilidad no es sencilla ya que
presenta un alto contenido de silicio Segura y Flores, (2013).

A la segunda mitad del siglo XVI el arroz llega a nuestro continente, se convirtio
rapidamente en la fuente de alimentacion importante, pero no se tiene ningun registro en
el que se mencione el uso que fuera dado a la cascarilla de arroz tras su produccién. A
finales del siglo XX el investigado del centro de Fisica Aplicada y Tecnologia Avanzada
de la Universidad Autonoma de México Victor Manuel Castafio Meneses, descubri6 las
diversas aplicaciones y usos que ofrecia la cascarilla de arroz, el alto contenido de silicio
en la cascara podria ser utilizado para la produccién de aglomerados. Segura y Flores,

(2013).
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Composicién de la cascarilla de arroz

La cascara de arroz consiste principalmente en proteina cruda (3 %), ceniza
(incluyendo 17% de silice), lignina (20 %), hemicelulosa (25 %), lo que hace adecuada
para la fijacion de cationes metalicos Vieira, De Almeida Neto, Da Silva, Carneiro, y

Filho, (2014).

Se detalla en la siguiente Tabla 5, la composicion quimica de la cascarilla de arroz

en base hiumeda:

Tabla 5. Componentes de la cascarilla de arroz Segura y Flores, (2013)

Componentes Porcentaje/Unidad

C 42%

H 5.5%
N 0.6%
S 0.07%
o) 37.5%
K 0.6%
Densidad 0.1%
Humedad 8%
Cenizas 16%
Volatiles 68%
Carbono fijo 18%
Poder calorifico superior 17 MJ/Kg
Poder calorifico inferior 16 MJ/Kg

Propiedades de la cascarilla de arroz

Es de tamafio milimétrico, ligero e insoluble en el agua. La capa protectora del
arroz presenta una dureza en escala media de 5 a 6 en la escala de Mohs Morejon Jacome,

(2017).

Tabla 6. Propiedades y caracteristicas de la cascarilla de arroz Morejon Jacome, (2017)
Propiedades y caracteristicas fisicas

Longitud (mm) 4-14
Ancho (mm) 2-4
Espesor promedio (um) 50
Peso especifico (mg) 2.944 - 3564
Densidad aparente (kg/m?) 65
Solubilidad en agua Insoluble
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Los componentes biolégicos que presenta la parte organica de la cascarilla de
arroz son: la celulosa, que presenta casi la mitad de su contenido; la hemicelulosa, que
estd compuesta por monémeros de D-xylosa. L-arabinosa, acido metil glucurénico y D-
galactosa a proporciones diferentes y por Gltimo la lignina en menor cantidad Morején

Jacome, (2017).

Tabla 7. Componentes de la cascarilla de arroz (Morejon Jacome, 2017)

Componente Cantidad (% peso)
A-celulosa 45.59

Lignina 23.17

D-xylosa 18.45

L-arabinosa 6.88

Acido metilglucurénico  3.44

D-galactosa 2.47

Aplicaciones de la cascarilla de arroz

La cascarilla de arroz presenta propiedades fisicas y quimicas promueven diversas
aplicaciones Morejon Jacome, (2017). En muchos de los casos se menciona

investigaciones en los que se detallan el uso de la cascarilla de arroz como:

e Compostaje incorporandolo al suelo como abono
e Alimento de baja calidad para animales

e Agente de control de plagas

e Fabricacion de paneles

Adictivo bio fertilizante

La cascarilla de arroz es un desecho agroindustrial, el cual se produce en grandes
volimenes en la zona donde se siembre y se procesa la planta de arroz, esta se puede
utilizar para la obtencién de silicatos de calcio. Otra de las aplicaciones es para la
obtencion de concreto de alta resistencia mediante la adicion del disefio de un

superplastificante y ceniza de cascarilla de arroz Segura y Flores, (2013)
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2.4. Adsorcién

Es un método muy extendido en la eliminacion y/o reduccion de los contaminantes
en forma gaseosa y medios liquidos, que permite buenos resultados mediante el uso de
diferentes materiales en sus aplicaciones. También, es definida como el fendmeno de la
transferencia fisica de un soluto, un gas o un liquido a una superficie sélida, donde es
retenido como resultado de interacciones microscopicas con las particulas constituyentes
del s6lido. El soluto adsorbido no se disuelve al sélido, pero permanece en la superficie
solida o en los poros del s6lido. El proceso es a menudo reversible, por lo que el cambio
de presién o temperatura, puede conducir a una facil extraccion del soluto adsorbido
Oliveira, (2015).

Ademas, Alarcon y Genevie, (2012) mencionan que la adsorcién es un fenémeno
superficial que se puede caracterizar como la mejora de uno 0 mas componentes en la
region entre dos etapas, conocida como interface o capa interfacial. En el presente
contexto, una de las etapas es necesariamente un sélido, el adsorbente, y la etapa movil
un liquido, que puede ser un gas o fluido. EI compuesto encontrado en la superficie es
Ilamado adsorbato, y la sustancia en la etapa liquida capaz de ser adsorbida es adsorbible.
En el caso de que el adsorbato sea un gas, podria ser un compuesto puro o una mezcla. Si
la etapa liquida es un fluido, podria ser un componente puro, una mezcla de fluidos
miscibles o una disolucién. En el caso de que la fase movil no es un segmento puro, habria

una competencia entre sustancias distintivas durante el proceso de adsorcion.

2.4.1. Factores que intervienen en la adsorcion

Diversos factores influencian en el proceso de adsorcion.
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pH

Los metales en solucion fluida se hallan en multiples formas de especies quimicas
en funcion del pH de la solucidn, de aqui viene la fuerte dependencia que hay entre el pH
de la solucion y la opcidn de extraccion del metal, ya que segun la especie quimica los
dispositivos de adsorcion son modificadas. Los metales son conocidas como
electropositivas, porque tienen la capacidad de ceder cargas positivas a la superficie del
adsorbente, el cual va incrementando la cantidad de cargas positivas para lograr la
adsorcion, la extraccion de algunos metales cuando el pH aumenta (de 3-5) y un pH
Optimo es cuando presenta una maxima retencion del metal, en un determinado tiempo,
lo que se facilita en soluciones acidas. Cuando el pH aumenta por encima del valor
optimo, la eficiencia de la biomasa disminuye a valores de pH bajo, los cationes metalicos
y los protones compiten por un mismo sitio Vargas y Rolando, (2015).

El pH presenta un efecto importante en los iones metalicos, esto se debe al estado
de oxidacion del elemento metalico que puede variar de acuerdo a las condiciones del
medio Maria, Herrera, Anaguano, y Suarez, (2011).

Temperatura

En el proceso de adsorcion, uno de los factores que mas influye es la temperatura.
Siendo que la adsorcion presenta un proceso exotérmico, se produce de manera
espontanea cuando no se encuentra saturado el adsorbente. Por ejemplo, se han obtenido
diferentes resultados para la retencion de Zn, Cu y U, donde no hubo aumento de la
temperatura de 4 °C a 45 °C Vargas y Sanabria, (2015).

Velocidad de agitacion

Mejores resultados se obtienen cuando se tiene una dispersion de particulas
homogéneas porque disminuye el espesor de la capa limite y aumenta la tasa de

transferencia de masa Silva, (2010).
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El tamafio de la particula

Cuanto menor el tamafio de las particulas, mayor es la superficie de contacto y
mayor la adsorcion, sin embargo, las propiedades y las caracteristicas estructurales y
morfoldgicas se han mostrado mas relevantes en el estudio del proceso Silva, (2010).

Efecto de la dosificacion del adsorbente

Algunas investigaciones denotan que a medida que la dosis del adsorbente
aumenta se incremente la capacidad de remocion del metal. Lo cual se explica que debido
a la mayor area de superficie y por tanto, mayor cantidad de sitios de retencién disponibles
Maria et al., (2011).

Efecto del tiempo de contacto

El tiempo de contacto de acuerdo a investigaciones nos menciona que el contacto
con el adsorbente mientras mayor sea el tiempo de contacto mayor sera el porcentaje de

remocion de los metales Maria et al., (2011).

2.4.2. Tipos de adsorcion

Adsorcion fisica o fisicion

En la adsorcion fisica los efectos atractivos que ocurren entre el sustrato y el
adsorbato son relativamente débiles, involucrando especialmente las interacciones de Van
der Waals, el cual es un proceso reversible, no definido, que normalmente se produce con
la deposicién de mas de una capa de adsorbato. En este tipo de adsorcion la energia de
union sustrato- adsorbato presenta un valor entalpico medio de 20 KJ.mol-1, siendo un
proceso que interesa a las operaciones unitarias por poder ser desecho, debido a la

estabilidad del adsorbente Al-Ani y Sarapéa, (2008).
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Adsorcién quimica o quimision

Es el producto de una interaccion mucho mas intensa entre la sustancia adsorbida
y el sélido adsorbente. En este tipo de adsorcion ocurre una caracteristica transferencia
de electrones equivalente a la formacioén de un enlace quimico entre el adsorbato y la
superficie solida Hungary y Williams, (2005).

Estas interacciones son méas fuertes a comparacion de la adsorcion fisica y se
limitan a la cobertura monocapa. En este tipo de adsorcion, una vez que las interacciones
entre el sustrato y el adsorbato son la naturaleza i6nica y/o covalente, el valor entalpico
medio puede variar de 250 -500 KJ mol, siendo un proceso que presenta interés para la

catalisis heterogénea Hungary y Williams, (2005).

2.5.  Modelos que describen las isotermas de adsorcion

Los dos modelos de isotermas de adsorcion més utilizados para la reparacion de
un solo componente son los correspondientes a las ecuaciones de Langmuir y Freundlich.
Ambos modelos representan una amplia gama de equilibrio de adsorcion y permiten una
interpretacion fisica y simple de como se originan las interrelaciones entre una sustancia
adsorbida (adsorbato) y una fase adsorbente (adsorbente) Loarte y Snabria, (2015).

2.5.1. Modelo de Langmuir

Este modelo describe cuantitativamente la deposicion que presenta una gran capa
de moléculas en la superficie adsorbente en funcion de la concentracion del material que
ha sido adsorbido en el liquido con el que esta en contacto. La adsorcion ocurre solo en
ciertos lugares y no tiene una interaccion entre moléculas retenidas Loarte y Snabria,

(2015).
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2.5.2. Modelo Freundlich

Es el modelo més ampliamente utilizado como modelo de isoterma no lineal.
Relaciona la concentracion del soluto en el liquido con el que esta en contacto, con la
concentracion de un soluto en la superficie de un adsorbente. Es un modelo riguroso para

los casos de sorcion en superficies heterogéneas Loarte y Snabria, (2015).

2.6. Adsorcion de cationes Metalicos Pesados

Segun Peralta (2011) alude que, como intercambiadores cationicos, las arcillas
son eficientes para el control de iones en solucion soluto. Su eficacia es dictada por el
vigor de conseguir equilibrio entre los iones de la solucion y sus sitios intercambiables.
Pero, las arcillas son los mas utiles para el cuidado de agentes contaminantes cationicos
cuando el mecanismo de la adsorcion se extiende mas alla del intercambio cationico. Este
es particularmente el caso para los iones de metales pesados. La adsorcion de metales

pesados por los minerales térreos también puede suceder via los hidroxilos.

2.7. Caracterizacién de las nanoarcillas

2.7.1. Latécnica de difraccion de rayos X (DRX)

Es el mas apropiado para determinar la fase cristalina de arcilla, que permite
observar como es que estan conectados los elementos quimicos. Debido a que, en la
mayor parte de los cristales, los &tomos se ordenan en planos cristalinos separados uno de
otro por distancias del mismo orden de magnitud que la longitud de onda de los rayos X.
Esta técnica se basa en el efecto de difraccién de rayos X por los planos de reticulas
muestras cristalino de acuerdo con la ley de Brag, puede visualizarse en la ecuacién 1

Oliveira, (2015).
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Figura 7. Esquema de Difraccion de angulo y distancia interlaminar del DRX

La ley de Bragg es representada por la siguiente expresion

ny=2dsenf ................... Ecuacion 1
n: Nimero entero

y:Longitud de onda de rayos X
d:El espacio interplanar

0: Angulo de difraccién
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Figura 8. Modelo de difraccion de rayos X de una bentonita natural Oliveira, (2015).

El origen del patron de difraccion se da por la interaccién de los rayos X con la

materia en estado cristalino, de esto se extrae la informacion acerca de la naturaleza de la
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estructura de una red o de los ciclos cristalinos de un material, valorar el volumen de las
particulas, ademas de poder identificar y diferenciar unas con otras dentro de una misma
muestra.

2.7.2. Fluorescencia de rayos X

La técnica de fluorescente de rayos X (XRF) es energia dispersiva una técnica
utilizada en el analisis no destructivo de la composicion de arcilla. Este analisis cualitativo
permite investigar variaciones en la composicion de bentonita con y sin modificacion
quimica.

En la determinacion de la composicion quimica aparecen como elementos
esenciales de silice (SiO2) y la alimina (Al20z3), adicion de 6xidos de hierro (Fe2Os) de
magnesio (MgO), sodio (CaO), Sodio (Na20), potasio (K20) y otro Oliveira, (2015).

2.7.3. Microscopia electrénica de barrido (SEM)

La microscopia electronica de barrido (SEM) es una técnica que permite la
evaluacion de la morfologia de las particulas de arcilla. El principio consiste en un SEM
utilizar un haz de electrones de pequefio diametro en la superficie de la muestra, punto
por punto, por lineas sucesivas y pasar la sefial del detector a una pantalla catodica cuyo

barrido esta sincronizado con el haz incidente Oliveira, (2015).

Figura 9. Patron de micrografias para a) Arcilla natural-b) Arcilla activada

Oliveira, (2015).
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2.8. Metodologia de superficie de respuesta

La metodologia de superficie de respuesta, son ampliamente utilizados en
experimentos industriales y agricolas para optimizar y predecir parametros, los disefios
factoriales fraccionados (FF) pueden reducir el costo y el ndmero de veces
experimentales. Cuando se lleva a cabo un experimento FF, se requiere que las corridas
experimentales estdn completamente al azar. Sin embargo, a veces es poco practico para
llevar a cabo las operaciones experimentales en un orden completamente al azar, ya que
es muy dificil o costoso de cambiar o controlar los niveles de algunos factores Wang,

Zhao y Zhao, (2018).
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CAPITULO Il
MATERIAL Y METODOS

3.1.  Lugar de ejecucion

El desarrollo de este trabajo se realiz6 en Nafia se encuentra situado en el distrito
de Lurigancho — Lima y corresponde a una zona con clima muy seco —templado segln
los métodos de Thornthwaite. El lugar de ejecucion de los experimentos esta localizado
dentro de las instalaciones de la Universidad Peruana Unidn, los laboratorios de la escuela
profesional de Ingenieria Ambiental e Industrias Alimentarias, UTM 18 L, Este: 299482
y norte: 8674060, al este de la ciudad de Lima a una altura de 647 msnm, ubicado al
margen derecho del km 19,5 de la carretera central, perteneciente a la jurisdiccion del

distrito de Lurigancho Chosica-Departamento de Lima.

3.2.  Caracteristicas climatolédgicas

La zona presenta un clima variado seco, presentando temperatura maxima de 26,1

° C y minima de 14,04 ° C (SENAMHI,2018).
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Figura 10. Mapa de ubicacién de la zona de estudio Google Maps (2019)
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3.3.  Ubicacion del lugar de muestreo

El lugar donde se tomaron la muestra, esta ubicado dentro del campus de la
Universidad Peruana Unidn, denominado circuito turistico “Laguna de la Mansion” que
alberga algunas especies de animales, principalmente aves y peces, el agua de la laguna
es alimentada por el rio Rimac, el cual a la vez es influenciado por afluentes de origen
minero y aguas servidas de las viviendas aledafas. Se encuentra a una altitud de 548
msnm, latitud de 299746.13 m E y 8674255.55 m S. Tiene como dimensiones geograficas
un area de 3050. 15 m?, un perimetro de 256.81 metros lineales, una profundidad de 2.10
m y un volumen de 6405. 336 m?. Para el analisis de las de los pardmetros se tomara un

punto de muestreo ver Figura 11.

Figura 11. Ubicacién del punto de muestreo.

3.4. Materiales e insumos

3.4.1. Materia prima

La cascarilla de arroz proviene del norte del pais, adquirida en el mercado mayorista

de Santa Anita, proveniente de residuos industriales.

La arcilla Montmorillonita purificada, fue adquirido de la distribuidora Promart

Homecenter Lima.

59



3.4.2. Materiales de laboratorio

Balde

GPS

Guantes

Mallas

Vaso precipitado de 2000 mL.

Pipetas 20 mL, 10 mL, 5mL y 1 mL.

Vaso precipitado de 100 mL y 250 mL.

Morteros con pilon de ceramica.

TermdOmetro

Pizeta de plastico

Ligas

Papel toalla

Fiola 50 mL, 100 mL

Equipos

Equipo de prueba de jarras (jarra Test) (JLT6 Floculation Tester)
Equipo Multiparametro (Marca HANNA H1 48-5)
Balanza analitica (Ma Henki I)

Estufa

Centrifuga (modelo H-2050R)

Agitador magnético (HW Kessel)

Equipo de difraccion de rayos X (Marca: BRUKER/Modelo: D8 Advance)

Equipo de Microscopia de barrido (Marca: ZEISS/Modelo EVO MA10)
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Reactivos

Sales cuaternarias (Bromuro hexadecil trimetil amonio = HDTMA) (C19H42BrN)
Acido citrico (CsHsO7)

Hidroxido de Sodio (NaOH)

Nitrato de Plomo (Pb(NOs).)

3.5. Metodologia

3.5.1. Muestreo y caracterizacion de aguas de la laguna “La Mansién”

Para el muestreo de los metales pesados se utilizaron frascos de plastico de boca
ancha con cierre hermético, limpios de un 500 mL de capacidad y para medir los
parametros de campo (conductividad, temperatura y pH) se utilizé el equipo
multiparametro, las muestras de agua tomadas fueron preservadas con &cido nitrico, la
toma de muestra se realizd de acuerdo al Protocolo Nacional para el Monitoreo de la
Calidad de los Recursos Hidricos Superficiales R.J. N° 010-2016-ANA.

Una vez tomada la muestra, para el andlisis del Plomo fueron enviados al
Laboratorio Delta Lab S.A.C y los parametros de campo fueron analizados en el

laboratorio de Ingenieria Ambiental de la Universidad Peruana Union.

3.5.2. Preparacion de agua residual sintética con Plomo

Se mezcl6 100 L de agua de la Laguna la Mansion con 2.4 g de Nitrato de Plomo
(Pb(NOs3)2) equivalente a 1.5 g de Plomo (masa molar de Pb y de (NOs):
respectivamente), de la mezcla se procedié a tomar la muestra, para el posterior analisis
de metal (plomo), las cual fue enviado al laboratorio Delta Lab S.A.C, para luego efectuar

las diferentes pruebas experimentales (ver Figura 59 y 60).
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3.5.3. Cuantificacion del Plomo

La capacidad de remocion de metales pesados se determing al final del tratamiento
de agua residuales, se trabajé con un volumen de 700 mL (697.g), de agua contaminada
con Plomo con densidad, se le agreg6 el (0.3, 0.5y 0.7 g/100 mL) de concentracion de
nanoarcilla montmorillonita tipo bentonita sédica, también se adicion6 el (2.0, 3.0 y 4.0
g/100 mL) de concentracion de fibra de arroz (Figura 77), las concentraciones de cada
adsorbente se basan de acuerdo al volumen de agua residual a utilizar. Se uso el agitador
magnético a 1200 RPM para la agitacion en un tiempo de 60 minutos para todas las
muestras (Figura 78), se trabajé con 3 niveles de pH (3.0, 5.5 y 8.0), para subir el pH se
le agregé NaOH a 0.1 N y para bajar pH se le agreg6 Acido Citrico (Figura 76).

Luego se procedio a separar la solucion de la parte solida, para ello se usé la
centrifuga a una revolucion de 4000 RPM durante 15 minutos para poder sedimentar los
residuos que pudieron quedar después de los procesos anteriores y finalmente se tomo la
muestra para ser analizada (Figura 79).

Al culminar el proceso de remocion se medié la variacion del pH, cada muestra
obtenida fue enviada al laboratorio Delta Lab SAC para la cuantificacion final de metales

pesados (Figura 80).

3.5.4. Proceso tecnoldgico de obtencion de nanoarcilla

a. Obtencion de la Montmorillonita

Se utiliz6 la metodologia descrita por Marques y Rojas (2017). En una probeta de
1L se coloco 50 g de bentonita natural sodica purificada previamente secada tal como se
muestra en la (Figura 62a), se adiciond 1000 mL de agua destilada (Figura 62b) y se
procedio a agitar durante 10 minutos a 300 RPM (Figura 63), al terminar se aforo, se dejo

reposar por 10 minutos. Se extrajo la solucién sobrenadante hasta una profundidad de 10
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cm (separacion de fase) con una pipeta y se desechd el resto para otros usos (ver Figura
64a.). Se centrifug6 para separar el liquido de la solucidn (Figura 64b.), y finalmente se
secO la montmorillonita obtenida a 100 °C por 24 h (Figura 65a.) y proceder a triturar lo
mas fino posible (Figura 65b.).

b. Obtencion de nanoarcilla organicamente modificada

Se utiliz6 la metodologia descrita por Arriola y Rojas (2017), se pesé 15 g de
montmorillonita (Figura 66a) y se mezclé con 700 mL de agua destilada (Figura 66b), se
agito por 24 horas a 2000 RPM.

Se afiadié 13 mL de sales cuaternarios de amonio (Figura 67), se mezclé por 5
horas a una temperatura de 80°C (Figura 68), posteriormente se centrifugo a 3500 RPM
por 15 minutos hasta eliminar el exceso de agua (Figura 69a y 70) y el precipitado se secd
a 100°C en una estufa por 24 horas (Figura 71) y finalmente se procedio a pulverizar
(Figura 72) y almacenar la nanoarcilla en frasco oscuros hasta sus posterior analisis
fisicoquimica, morfologicas y estructural. La medicion de los tamafios de las particulas
de nanoarcillas se realizé utilizando software de anélisis de Medida Imagenes 2.0 CDraw
X7.

c. Obtencion y caracterizacion de las particulas de cascarilla de arroz

La cascarilla de arroz obtenida fue lavada con agua destilada para eliminar
impurezas y restos de materia organica, asi como restos de arroz que aun quedaron.
Después de terminar la limpieza se procedio al secado de la cascarilla a flujo de corriente
de aire y temperatura ambiente aproximado a 30 °C por un tiempo de 6 horas (Figura
73a.). Luego se procedié a moler la cascarilla de arroz con un molino de martillo
mecanico hasta obtener un tamafio de acuerdo a las referencias mencionadas (Figura
73b.), finalmente se utiliz6 los tamices para obtener el didmetro requerido de

aproximadamente de 1.5 mm (Figura 74). La medicion de los tamafios de las particulas
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de fibra lignocelulosica se realizé utilizando software de anélisis de Medida Iméagenes 2.0

CDraw X7.

Lavado de la
fibra

v

Secado a T°
ambiente

v

Molienda

Solidos

Y

Fibra de arroz

Figura 12. Flujograma de proceso de obtencion de la fibra lignocelulosica de arroz

Para determinar el contenido de humedas se realizd por la metodologia de
gravimetria en estufa a 105 °C por 12 horas.

Para determinar el contenido de cenizas por metodologia de Mufla, fueron secadas
a una temperatura de 700 °C por 6 horas, en horno mufla hasta que las muestras fueren
carbonizadas.

La actividad de agua se determind con el equipo AQUALAB Water Activity
Meter (serie 3TE, Decagon, Pullman, EE.UU.), a 25°C, para verificar la cantidad de agua
disponible.

La determinacion de la masa especifica fue realizada de acuerdo a la razon entre
la masa de la biomasa por el volumen que ocupa los mismos segin metodologia de

Rendeiro et al, (2016) con modificaciones.
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Para el andlisis de distribucion granulométrica, se utilizd mallas de tamiz de
tamarfio entre 1 a 2 milimetros, se tom6 una muestra de particulas aleatoriamente para

realizar la medicion y distribucion normal a 95% de intervalo de confianza (0=0.05).

3.6.  Disefio experimental y superficie de respuesta

3.6.1. Disefio estadistico

La metodologia de experimentos factoriales fraccionados con tres niveles
asociada al analisis de superficie de respuesta es una herramienta fundamental de los
métodos estadisticos, que provee informaciones seguras sobre el proceso, minimizando
el empirismo que involucra las técnicas del tanteo y error Box et al., (1978).

Para modelar la superficie de respuesta de segundo orden se empled el disefio
factoriales fraccionado, que consta de 9 tratamientos con replicas, dando un total de 18
tratamientos Mullen y Ennis, 1979 y Pastor et al.,(1996). Los rangos y niveles de las

variables independientes utilizados en la forma codificada y no codificada se muestran en

la Tabla8y9.
Tabla 8. Factores y niveles del disefio experimental
-1 0 1
pH 3 5,5 8
Nanoarcilla MMT (g/100 mL) 0,3 0,5 0,7
Fibra lignoceluldsica de (g/100 mL) 2.0 3.0 4.0
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Tabla 9. Variables dependientes e independientes de disefio experimental

Tratamientos

Variables independientes

Codificados No codificados
X1 Xz Xz NanoarcillaMMT  Fibra lignocelul6sica pH
(g/100mL) (g/100mL)

1 -1 -1 -1 0,3 2.0 3.0
2 -1 0 1 0,3 3.0 8.0
3 101 0 0,3 4.0 5.5
4 o -1 1 0,5 2.0 8.0
5 0 O 0 0,5 3.0 55
6 0o 1 - 0,5 4.0 3.0
7 1 -1 0 0,7 2.0 55
8 1 0 - 0,7 3.0 3.0
9 1 1 1 0,7 4.0 8.0

Los experimentos fueron ejecutados en orden aleatorio y el tratamiento de datos
para comparar el efecto de los tratamientos. La variable dependiente () fue generada en
modelos de funcion lineal, cuadratica e interaccion y los datos experimentales fueron

ajustados al modelo polinomial de segundo orden como se muestra en la siguiente

ecuacion Rodrigues y lemma, (2014).

Y = ﬁo + Zlg=1 ﬁiXi + Z%:l Bquz + Zlgij=1 ﬂl]XlX] ............ EcuaCién 2

donde

Y es la variable dependiente predicha (cuantificacion, remocion del Plomo y pH

final)

So: Coeficiente intercepto

Bi, Bii'y Pij: Coeficientes del modelo lineal, cuadrético e interaccion, respectivamente

Xi 'y Xj: Valores codificados de las variables independientes (nanoarcillas MMT,

Fibras lignocelulésicas de cascarilla 'y pH)
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3.6.2. Andlisis estadistico

El andlisis estadistico de los datos de parametros para la cuantificacion y remocion
de Plomo en aguas residuales para el disefio factorial fueron realizados utilizando el
programa Statistica 13.1 con un intervalo de confianza del 95 % (p<0.05).

Para la metodologia de superficie de respuesta fue generar un modelo polinomial,
se analizd por ANOVA el coeficiente de determinacion del modelo (R? y R%;). Conforme
Barros Neto, Scarmino y Bruns (2001) y Khru y Cornell (1996), el coeficiente de
determinacion (R%) mide la proporcion de variacion total de la respuesta que es explicada
por el modelo, de modo cuanto mayor R?, esto es cuando méas cercano a 1, menor sera el
error y mejor serd el ajuste del modelo a la respuesta observadas Barros et al., (2003).
Posteriormente fue analizado el ajuste del modelo si es representativo y predictivo en la
regresion a traves de la prueba F y en el residuo a través de la falta de ajuste y error puro
conforme es mostrada en la Ecuacion 3

SSResiduaI = SSError puro + SSFaIta deajusteeeeeeeeeneininines ECU&Cién 3
Donde

SSresisdual €S 1a suma de cuadrados del error residual
SSerror puro €S la suma de cuadrado del error puro

SStaita de ajuste €S la sSuma de cuadrado de la falta de ajuste

Para que el modelo polinomial sea considerado representativo y predictivo en la
regresion del modelo polinomial, el Feaiculado debe ser mayor que el Fiabuiado Garcia, (2012).
Segun Bruns et al. (2003) y Araujo ( 2008) indican que un modelo representativo es
cuando el Fcaiculado de la regresion en relacion a los residuos sea al menos 3 veces mayor
que el Fabulado, indicando que la variacion es explicada por la regresion del modelo y no
por los residuos. Por otro lado Khuri y Cornell (1996) afirma para que la regresion de

modelo sea significativo y predictivo, la fraccion Fcaiculado/Fabelado (F*) debe ser mayor

67



que 10. Para analizar el ajuste del modelo polinomial, se verifico por la significancia de
la falta de ajuste en el error puro y para que sea predictivo el ajuste del modelo polinomial
el valor Feaculado debe ser menor al valor de Fabulado Barros Neto, Scarminio y Bruns

(2001).
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CAPITULO IV

RESULTADOS Y DISCUSION

4.1. Propiedades estructurales y morfoldgicas de la nanoarcilla

La composicion mineraldgica y la distancia interlaminar de los componentes de
la nanoarcilla fue determinada mediante Difraccion de Rayos X (DRX), la nanoarcilla fue
preparada con Sales Cuaternarias de Amonio, a una temperatura de 80°C. En la Figura
13y 14 se muestra el difractograma de Rayos X con los picos principales y sus distancias
interlaminares. Los picos de la nanoarcilla fueron analizados en un angulo de 0°-90°. En
la Tabla 12, se muestra la composicion quimica de la nanoarcilla del tipo bentonita
después del proceso de activacion quimica, donde los resultados muestran que predomina
el oxido de silicio (SiO) tetraédrico y hexaédrico, Magnesio, Aluminio y Calcio. En la
Tabla (10 y 11) muestran los resultados de los picos en un angulo de 26=3.4788° el cual
tiene un espacio interlaminar de 25.39 (A) pero este pico no presenta ningtin descenso,
pero se puede observar que en el angulo 26=4. 902° presenta un pico ascendente y
decreciente teniendo un espacio interlaminar de 18.025 (A) y 1.8025 de distancia

interlaminar que se observa en la Tabla 11.
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. Difraccion de Rayos X de la muestra de nanoarcilla en angulo de 10° a 90°
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Figura 14. Difraccion de rayos X de la nanoarcilla de un angulo de 0°- 40°.

Aplicando la expresion de la Ley de Bragg los resultados son los que se detallan en la Tabla 11.
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Tabla 10. Resultados de la Amplitud a diferentes angulos

Pos. [°2Th.] Altura[cts] FWHM Left [°2Th.] d-espaciado [A]  Rel. Int. [%]
3.4788 18717.70 0.3739 25.39877 100.00
4.9026 1774.73 0.3739 18.02525 9.48
0.8888 224.32 0.3491 8.93736 1.20
19.8099 1738.15 0.1870 4.48181 9.29
22.0321 6403.41 0.1496 4.03455 34.21
26.6822 3858.24 0.1309 3.34104 20.61
27.9113 507.58 0.3739 3.19664 2.71
31.5600 297.29 0.5983 2.83491 1.59
34.9076 531.00 0.5983 2.57033 2.84
36.1577 1169.06 0.2991 2.48428 6.25

Tabla 11. Distancia interlaminar de la nanoarcilla
26 Distancia (d) interlaminar [A] Distancia (d) interlaminar [nm]
4.902 18.025 1.8025

Tabla 12. Composicion quimica de la Nanoarcilla

Visible Ref. Code Puntuacibn Nombre del Desplazamiento Factor de Formula
compuesto [°2Th.] escala  quimica
* 01-077- 61 Oxido de 0.000 0.936 SiO;
1316 silicio
* 03-065- 58 Oxido de 0.000 0.459 SiO;
0466 silicio
* 00-003- 24 Calcio 0.000 0.139 Ca-Mg
0428 Magnesio - Al-Si
Aluminio -0
Silicato

El analisis se realizo con el equipo de Microscopia Electronica de Barrido (MEB),

con la cual se identifica el tamafio y la forma de la nanoarcilla, como se muestra en la

Figura 15 muestra los resultados del analisis a 500 nm, 3.0 kVx8.5 mn x 100 k SE (U),

en la Figura 16 muestra los resultados del andlisis de acuerdo a las siguientes

caracteristicas 1um 20.00kV magnitud de 10.00 KX 7.0 mm.

Delbem, Valera, Valenzuela-Diaz, y Demarquette (2010) los resultados de

difraccion de rayos X indicaron que las arcillas de sal de dos colas muestran disposiciones

de tipo parafina en el espacio entre capas y que las arcillas de sal de una cola exhiben

disposiciones de pseudotrimoleculares y de capa. La pseudotrimolecular o la capa

secundaria es una estructura mas densa que las disposiciones de tipo parafina que da como

resultado un volumen accesible mas pequefio dentro de las galerias, es decir, los espacios
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vacios entre los iones alquilamonio. El alto valor de grado de hinchamiento de las arcillas
de sal de dos colas en compuestos orgénicos indica que pueden adsorber cantidades
significativas de fluidos organicos, que comprenden benceno, tolueno, diesel, gasolina,
etc. keroseno y otros. Por lo tanto, ademas del papel del relleno de nanocompuestos, son
candidatos potenciales para aplicaciones ambientales, como en las operaciones de
limpieza de derrames de petroleo y para la eliminacion de compuestos aromaticos.

Segun los resultados de Nacional et al., (2014), nos dice que los picos
caracteristicos de la montmorillonita llegaran a presentar una distancia interlaminar de
12.13 A las bentonitas sodicas tienen picos caracteristicos de 15.5 A.

Omidi-khaniabadi et al., (2016) muestran que los resultados de la modificacion de
arcilla MMT por surfactante HDTMA ha causado los cambios basicos en la arcilla, el
espaciamiento basal DRX Raw-MMT fue de 12.10 A. El espaciado entre capas de la
montmorillonita se mejoré mediante la modificacion de MMT a través de HDTMA a
18.83 A. Este incremento en el espaciado basal de HDTMA-MMT mostré que el
surfactante se intercala en el espacio entre las capas del MMT modificado. Ademas en
los espectros FTIR, la disminucion de intensidad en la banda de 1635 cm-1 en HDTMA-
MMT ilustré que el contenido de agua se reduce debido a la sustitucion de cationes
hidrato por el surfactante. Tal proceso muestra que las propiedades de superficie del
adsorbente se modificaron de hidréfilas a hidrofobas mediante la modificacion a través
de HDTMA.

El Messabeb-Ouali, Benna-Zayani, Ayadi-Trabelsi, y Sauvé, (2013). Las arcillas
pueden fabricarse facilmente de forma organdfila, ya que los iones metalicos del grupo
IA y 1A unidos libremente (Li*, Na" +, K* +, Mg?*, Ca®" y Ba?*) que aparecen entre las
capas de alumina vy silice se pueden intercambiar facilmente con el ion de amonio

cuaternario, como [ R4N +]. La expulsion de los iones metalicos junto con las moléculas
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de agua coordinadas reduce fuertemente la hidrofilicidad de la arcilla y se ha demostrado
que las superficies de la arcilla tienen una alta selectividad para los cationes orgénicos
como los cationes HDTMA. y la adsorcion puede ir mas alla de la capacidad real de
intercambio cationico (CIC) del mineral de arcilla.

La configuracién observada dependeréa de la longitud de la cadena carbonada del
cation alquilamonio (nc) y de la carga de la capa del mineral de arcilla Lee et al., (1989).
Separacion basal caracteristica, respectivamente de 13.6; 17.6 y 22A distinguen las
configuraciones de monocapa, bicapa y pseudo capa; mientras que el espaciamiento basal
para muestras con configuraciones de tipo parafina aumenta linealmente con nc. Cuando
al menos uno de los constituyentes del nitrdgeno es una larga cadena alifatica, el espacio
entre capas aumenta y la capacidad de ion de adsorcion aumenta Andini et al., (2006).
Ademas, pueden surgir interacciones favorables con los grupos R de los iones de amonio
cuaternario y las moléculas organicas se atraen mas facilmente en el espacio de capa
intermedia expandida de la arcilla. En este caso, pueden ocurrir varias interacciones de
Van der Waals e hidréfobas entre cadenas de alquilo. La combinacién de la naturaleza
hidrofoba del surfactante y la estructura en capas de las capas de silicato conduce a
propiedades fisico-quimicas Unicas. En tales aplicaciones, el comportamiento y las
propiedades de los organoarcillas dependen en gran medida de la estructura y la
disposicion molecular de las moléculas organicas dentro de las galerias de los minerales

de arcilla El Messabeb-Ouali, Benna-Zayani, Ayadi-Trabelsi, y Sauvé, (2013).

74



Date :20 Aug 2018

Y i 3 . - Data 20 Aug 2018 z I
WD=70mm Mag= 10.00KX Time 14:47:34 ] F—— wo-70mm Mag= 4000KX Time 14:46:56 |

EHT=2000 Signal A = SE1 Date 20 Aug 2018
WD = 7.0 mm Mag= 18082KX Time :14:34:06
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WD = 7.0 mm Mag = 100.00 KX

Flgura 15. Mlcrografla de Ia nanoarcnla a una ampllacmn de 10.00 k

En la micrografia es posible observar claramente la extension del material
empleado, la nanoarcilla MMT cuyas nanomicroparticulas presentan superficie tanto lisa
como rugosa en la cual predomina ésta ultima si se observa a nivel tridimensional, puesto
que si se observa la micrografia que da un tamafio de 2 a 3 um aproximadamente con una

vista ampliada unidimensional se observa una amplia superficie lisa.
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Figura 16. Micrografia de arcilla modificada a una ampliacion de 1. 00 k

Segun la micrografia de las Figuras (15 y 16), se puede apreciar que para la
nanoarcilla sodica activada con Sal Cuaternaria de Amonio no presenta uniformidad en
el tamafio de la particula debido a que en el fondo de las imagenes se distinguen particulas

de un tamafio mucho menor.

Graphical Summary for Espesor de nanoarcillas MMT (nm)
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Figura 17. a) Distribucion normal de la granulometria de nanoarcilla MMT. b)
distribucion normal del tamafio laminar de la nanoarcilla MMT.
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La Figura 17a muestra la distribucion normal de la granulometria de las particulas

de nanoarcilla MMT (Figura 17a), se puede observar que las particulas poseen una

granulometria homogeénea gaussiana y sigue una distribucion normal de tamafios que

oscilan entre 6.000 a 26.00 nm, con un promedio de 15.70 nm.

La Figura 17b muestra la distribucion normal del tamafio laminar de la nanoarcilla

MMT (Figura 17b), se puede observar que el tamafio de las laminas presentan una

distribucién homogénea gaussiana y sigue una distribucion normal de tamafios que

oscilan entre 0.1 a 8.00 um, con un promedio de 3.854 um, que son tamafios menores de

los que presenta Delbem et al., (2010) en su investigacion como se puede observar en la

figura 18. Por otra parte Tuesta, Vivas, Sun, y Gutarra, (2005) nos menciona que las

micrografias revelan que la activacion uniformizada muestra el tamafio de la particula y
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que estas tienen forma de laminas de aproximadamente 2 um y Mayworm, C. D (2009)
en su investigacién nos menciona que las laminas presentan tamafios de 2 a 4 um.

Se obtuvo una micrografia electronica de barrido de muestras de bentonita y se
presentd con un aumento igual a 6000 x en la Figura 18. La micrografia de la bentonita
no tratada se puede observar claramente en la Figura 18 (a) que muestra que el tamafio de
los granos de bentonita es diferente, y su diametro est& ubicado entre 29 pmy 126 um, y
la masa agregada de particulas de forma irregular que parecian haber sido formadas por
varias particulas escamosas apiladas juntas en forma de aglomerados. Las
microfotografias de bentonita tratada con acido indican la desagregacion y la disminucion
del tamafio de la estructura de arcilla mediante el tratamiento con acido. Figuras 18 (b) -
(f). En comparacion con la Figura 18 (a), mostré una clara distincion en el analisis visual
de las diferencias microestructurales. El didmetro de las particulas de bentonita tratada
con acido vario de 250 um a 780 um. Estas variaciones, por lo tanto, han llevado a una
disminucion en la densidad de la bentonita tratada con acido a medida que el volumen de
particulas aumenta automaticamente y, por lo tanto, disminuye la gravedad especifica.
Segun Amari et al, en linea con los resultados anteriores reportados por Morgan et al. y
Kheok y Lim, afirman que la superficie aumenta con el aumento de la concentracion de
acido hasta el valor 6ptimo, méas alld de esta concentracion de &cido, la superficie
disminuye. La micrografia SEM de bentonita activada con HCI 0.6 N muestra la
disminucion de las proporciones de los diferentes granos de tamafio localizados entre 60
pmy 200 um. Los bordes de las ldminas se abren y se separan, por lo que la separacién
de las capas se explica por el fendmeno de la hidrofobia con la migracion de los iones
hidronio hacia la superficie y la transformacion de su red cristalina (Figura 18) Bendou y

Amrani, (2014).
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Lira, Silva, Da Costa Filho, Lucas, y Santana (2017) modificaron las arcillas a 25,
55y 75 °C, Los resultados mostraron que el espacio basal aument6 en todas las arcillas
organofilicas, en comparacion con la arcilla natural, lo que demuestra la intercalacion
efectiva de las moléculas de CETAB en la arcilla. El espacio basal vario seglin la
orientacion de la sal de amonio cuaternario utilizada en la modificacion. Ademas de ello
muestra condiciones apropiadas del proceso de organofilizacion, que indica la
intercalacion de cationes de amonio cuaternario entre las capas de arcilla. Las pruebas de
adsorcion mostraron que la arcilla natural redujo la cantidad de aceite contenido en el
medio acuoso en un 76,16%, mientras que las tasas de eliminacion correspondientes de
todas las particulas organicas probadas fueron superiores al 92%, lo que las hace
potencialmente aplicables para eliminar el aceite de las aguas residuales.

Delbem, Valera, Valenzuela-Diaz, y Demarquette (2010) Los analisis térmicos de
sales comerciales mostraron, que su descomposicion ocurre en pasos. Las perdidas de
masa debidas a la descomposicion principal de la sal se producen a temperaturas maximas
de alrededor de 250 °C y 270 °C. que cuanto mayor sea la liberacion de cationes
organicos, mayor sera el nimero de curvas DTA, de acuerdo a las investigaciones, cuando
los cationes organicos sustituyen a los cationes metalicos presentes en una arcilla
hidrofila, se adhieren principalmente a la capa intermedia tetraédrica de la superficie de
la lamina mediante interacciones electrostaticas. Si la concentracion de la surfactante
agregada a las particulas organicas aumenta, algunos cationes en exceso se uniran a la
superficie externa de las particulas de la arcilla, pero la mayoria del surfactante en exceso
residira dentro de las plaquetas de arcilla unidas a la superficie de la ldmina tetraédrica o
adsorbidas Van der Waals obliga a las cadenas de otros cationes. Estas diferentes

ubicaciones de las sales resultaran en varios eventos exotérmicos.
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El evento exotérmico de temperatura mas alta corresponde a la descomposicion
de los cationes organicos entre capas (picos a aprox. 260 y picos 300-350 °C) debido a
que las temperaturas pico son mas altas que las sales puras debido al efecto protector de
las capas de arcilla. Cuando la concentracion de cation orgdnico mayor es mayor, un
mayor nimero de cation puede ocupar el espaciado entre capas, aumentando nimero de
picos, las temperaturas maximas y la intensidad maxima. La concentracion de sal que se
incorpora dentro de las plaquetas durante el intercambio de cationes no solo depende de
la concentracion de sal utilizada para tratar la arcilla, sino también de la arquitectura de
la sal para modificar las arcillas, que a su vez determina la concentracion de cation

organico en la estructura de la arcilla Delbem et al., (2010).
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Figura 18: Microscopia de barrido electronico de la MMT no activada (a) y activada con
acido clorhidrico a diferentes concentraciones (b) 0.06M; (c) 0.15 M; (d) 0.25 M; (e) 0.4
M; (f) 0.6M Bendou y Amrani, (2014).

4.2. Resultados de la fibra lignocelulodsica de arroz

Los resultados de las propiedades de la fibra lignocelulésica de arroz como
biomaterial de estudio en la adsorcion de la cuantificacion del Plomo son mostradas en la

Tabla 13 y Figura 19.
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Tabla 13. Resultados de las propiedades fisicas de particulas de fibra cascara de arroz

Propiedades Valores
Humedad (%) 11.9+£0.21
Cenizas (%) 19.3+1.04
Actividad de agua 0.51 +0.03
Masa especifica (g/cm?) 1.32 £0.05
Granulometria (mm) 1,48 +0.13

| I‘:'ié]ll’Jra. 19. Morfologié de la fibra Lignoceluldsica de Arroz.

El resultado obtenido del contenido promedio de humedad fue de 11.9 % como es
observado en la Tabla 13, valores similares a los reportados de Veira et al. (2013) y
Morales et al. (2006) con humedades de 11.31 y 10.61 % respectivamente, mostrandose
con una biomasa baja de contenido de humedad para acondicionamiento o conservacion
con actividad de agua baja para aplicaciones en tratamiento de agua para la remocion de
contaminantes.

El contenido de cenizas fue un promedio de 11.9 %, resultado relativamente
menor a los reportados de Morais et al. (2006) con contenido de humedad de 23.84 %y
relativamente mayor a los reportados por Veira et al (2013) con contenido de 15.51 %.
La cascara presenta un contenido de cenizas relativamente mayor que puede ser utilizado
para generar carbon activo para aplicaciones de diversas areas.

La actividad de agua (Aw) para el material de estudio fue de 0.51. La actividad

del agua determina el grado de interaccion del agua en los demas constituyentes de los
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alimentos y en una forma indirecta del agua disponible para llevar a cabo las diferentes
reacciones a los que estan sujetas. A mayores Actividades de agua pueden crecer casi
todos los microrganismos patogenos, y dar lugar a alteraciones y toxiinfecciones
alimentarias. Actividad de agua menores a 60 no hay crecimiento microbiano Fennema,
2010 y Belitz, (2012).

El contenido de la masa especifica fue de 1.39 g/cm? valores similares a los
reportados de Fernandes et al. (2015) que obtuvieron valores 1.40 y 1.41 g/cm® para dos
variedades de cascara de arroz. Oliveira y Tannous (2009) encontraron una masa

especifica de 1.60 g/cm? ligeramente menor a los resultados del presente trabajo.
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Figura 20. Distribucion normal de la granulometria de fibras de cascarilla de arroz
La Figura 20 muestra la distribucion normal de la granulometria de las particulas
de la biomasa con relacion a las fibras de arroz (Figura 20), se puede observar que las
particulas poseen una granulometria homogénea gaussiana y sigue una distribucion
normal de tamafios que oscilan entre 1.1 a 1.8 mm, con un promedio de 1.48 mm. Ferreria
et al. (2008) al realizar el analisis granulométrico se observé que un 90% de las particulas
de cascara de arroz comprendian entre 1.2 a 2.0 mm. Los resultados muestran similares

con relacion al rango de la granulometria. Las particulas de la cascara de arroz se
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muestran adecuada para aplicaciones de propiedades funcionales de adsorcién y esponja
en la remocién de contaminantes.

4.3. Resultados de los pardmetros campo del agua residual

Tabla 14. Resultados de los parametros de campo de la muestra de agua residual
Pardmetros de Campo Datos
pH 7.8+0,4
T(°C) 23.1+2.0
Conductividad US/cm?  5,20+00

En la Tabla 14, muestra los resultados de los parametros de campo de la muestra de
agua residual de la laguna de La Mansion.

Los resultados obtenidos se asemejan a los siguientes resultados pH (8.02),
conductividad (5.56 US/cm), que fueron resultados obtenidos de acuerdo a la
investigacion realizada de la misma laguna “La mansion” presentada por Torres et al.,
(2016).

Tabla 15. Resultados del analisis de concentracion de Pb de la Laguna La Mansion
contaminado con Nitrato de Plomo

Agua contaminada con alta
concentracion de Plomo

14.64+0.49 mg/L

Los resultados del agua residual sintética contaminadas intencionalmente fue de 14.64
mg/L de Pb y la muestra inicial de agua de la Laguna La Mansién fue 0.012 mg/L. La
adicién fue para evaluar y verificar la potencialidad de los agentes adsorbedores de la

nanoarcilla MMT y particulas de fibras lignocelulésica de cascarilla de arroz.
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4.4. Resultados de la cuantificacién del Plomo

Tabla 16. Resultados de la cuantificacién del Plomo

Tratamientos

Variables independientes

Variable
dependiente

Codificados No codificados
X1 Xz Xz Nanoarcilla Fibrade Arroz pH Cuantificacion
(g/100mL) (g/100mL) del Plomo
(Pb) (mg/L)
1 101 -1 0.3 2.0 3.0 8.300 +1.414
2 -1 0 1 0.3 3.0 8.0 0.727 +0.074
3 101 0 0.3 4.0 55 1.663 +0.229
4 o -1 1 0.5 2.0 8.0 0.276 +0.181
5 0 O 0 0.5 3.0 55 1.373 *0.357
6 0 1 -1 0.5 4.0 3.0 5.334 +£1.009
7 1 -1 0 0.7 2.0 55 1.268 +0.074
8 1 0 - 0.7 3.0 3.0 6.163 +0.088
9 1 1 1 0.7 4.0 8.0 0.138 +0.004

La Tabla 16 muestra los resultados de la cuantificacion del Plomo (mg/L) de

acuerdo a las diferentes concentraciones de las variables independientes, teniendo en

cuenta las repeticiones en las pruebas, se logro obtener una cuantificacion del Plomo de

(0.13 mg/L) de acuerdo a las siguientes condiciones pH 8, Nanoarcilla 0.79/100 mL y

Fibra Lignocelul6sica de arroz 4g/100 mL, siendo este tratamiento de acuerdo a las

condiciones mencionadas el mejor resultado obtenido representando el 99% de remocion

de Plomo.
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Tabla 17. Resultados de la Anova para la Cuantificacion de Plomo (mg/L)

Factor SM GL CM F-Valor  p-Valor
(1) Nanoarcilla MMT (g/100mL) (L)  3.2490 1 3.2490 8.9883 0.015004
Nanoarcilla MMT (g/100mL) (Q) 2.0478 1 2.0478 5.6652 0.041217
(2) Fibra lignocelul6sica (g/100mL) (L) 2.4462 1 24462 6.7675 0.028670
Fibra lignocelulésica (g/100mL) (Q) 0.0228 1 0.0228 0.0631 0.807334
(3) pH (L) 116.0217 1  116.0217 320.9762 0.000000
pH(Q) 3.6815 1 3.6815 10.1851  0.010982
1L by 2L 1.9516 1 1.9516 5.3992 0.045218
Lack of Fit 0.1987 1 0.1987 0.5496 0.477379
Pure Error 3.2532 9 0.3615

Total SS 146.0871 17

R2=0.977, R2-ajustado= 0.960, donde: SM: Suma de Cuadrados, GL: Grados de Libertada, CM: cuadrados
medios

El anélisis de la varianza para la cuantificacién del Plomo (Pb) el cual se observa
en la Tabla 17, muestra que los efectos principales de los adsorbentes Nanoarcilla (L y
Q), Fibra Lignoceluldsica (L), pH (L y Q) y la interaccion de Nanoarcilla (L) y Fibra
Lignocelulosica (L) son significativas en la cuantificacion del Plomo. Pero la fibra
lignoceluldsica (Q) no fue significativa (p=0.80), también se observa que la falta de ajuste
del modelo no es significativa, quiere decir que el ajuste del modelo es estadisticamente
significativo.

En la Figura 21, el diagrama de Pareto para la cuantificacion del Plomo (mg/L)
muestra que las variables pH (L-Q), nanoarcilla (L-Q), la fibra Lignocelulésica de arroz
(L) y la combinacion de nanoarcilla (L) y fibra lignocelulosica de arroz (L) son
estadisticamente significativos (a=0,05). Lo que implica que estas variables son
determinantes para la remocion de Plomo, pero la variable que mayor influencia presenta
es el pH (L y Q), seguida de la nanoarcilla (L y Q) y por ultimo la fibra lignocelulésica
de arroz (L). Pero se excluye a la fibra lignocelul6sica de arroz (Q) como un parametro

significativo en el tratamiento
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(3)pH(L) --17.9
PH(Q) -3.1914
()Nanoarcilla MMT (g/100mL)(L) -2.99805
(2)Fibra lignocelulésica (g/100mL)(L) -2.60145
Nanoarcilla MMT (g/100mL)(Q) -2.38016
1Lby2L 2.32361
Fibra lignocelulésica (9/100mL)(Q) -.251156
p=..05

Standardized Effect Estimate (Absolute Value)

Figura 21. Diagrama de Pareto para la cuantificacion del Plomo

Tabla 18. Prueba de Fisher para el ajuste del modelo en la cuantificacion de Plomo

(mg/L)
Fuente de variacion SM GL CM Fea F Tab F
Regresion (Ly Q) 126.95 5 25.390 73.555 3.330 22.088 (7)
Error residual 3.45 10 0.345
Falta de ajuste 0.20 1 0.199 0.550 5.120 0.107 (48)
Error puro 3.25 9 0.362
Total 146.09 17

R?=97.4, donde: SM: Suma de Cuadrados, GL: Grados de Libertada, CM: cuadrados medios.

En la Tabla 18 muestra que a un nivel de confianza del 95 %, el valor de Fcaiculado
es casi 7 veces mayor que el Fabulado, demostrandonos que el modelo matematico es
representativo y predictivo en la regresion, como también en el ajuste del modelo muestra
que el modelo es predictivo para la cuantificacién del plomo, porque el Feaiculado €S 47.8
veces menor que el Fuabuado Khuri y Cornell, 1996, Barros Neto, Scarminio y Bruns

(2001).
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Predicted Values

5] 6

Obsened Values

Figura 22. Valores observados y predictivos del ajuste del modelo

Tabla 19. Resultados efectos para la cuantificacion del Plomo (mg/L).

Std.Err. 95.% +95.%
Factor Effect Pure error t®) P Cnf.Limt Cnf.Limt
Mean/Interc. 2.80433 0.141709 19.78940.000000 2.48377 3.12490
(1) Nanoarcilla MMT i i i i
(g/200mL)(L) 1.04067 0.347114 -2.99810.015004 -1.82589 -0.25544
Nanoarcilla MMT (g/100mL) (Q) -0.71550 0.300610 -2.38020.041217 -1.39553 -0.03547
(2) Fibra lignocelulosica i i i i
(/100mL) (L) 0.90300 0.347114 -2.60140.028670 -1.68823 -0.11777
Fibra lignocelulésica
(/100mL)(Q) -0.07550 0.300610 -0.25120.807334 -0.75553 0.60453
(3)pH(L) -6.21883 0.347114-17.91580.000000 -7.00406 -5.43361
pH(Q) -1.35675 0.425126 -3.19140.010982 -2.31845 -0.39505
1L by 2L 1.39700 0.601220 2.32360.045218 0.03695 2.75705

R2=0.97637, R2-ajustado= 0.95983, donde: SM:

cuadrados medios.

Suma de Cuadrados, GL: Grados de Libertada, CM:

En la Tabla 19 muestra los resultados del coeficiente de regresion lineal, donde la

primera muestra los valores de los efectos, la segunda columna los valores de la

desviacion estandar representadas a través del error puro. El valor p mostrado en la cuarta

columna cuyos datos menores que el nivel de significancia nos dicen que los efectos son

significativos a un 95% de nivel de confianza, el Unico que no resultd estadisticamente

significativo fue la fibra lignoceluldsica (Q).con un (p= 0.8).
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Figura 23. Figura de medias marginales de parametros

En la Figura 23 las medias marginales muestran que un mejor resultado se obtiene cuando
trabajamos a un pH 8 con concentraciones de nanoarcilla MMT (0.7 g/100mL) y fibra

lignocelulésica de arroz a (4 g/100mL).
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Tabla 20. Resultados de coeficiente de regresion para la cuantificacién del Plomo

(mg/L)
Factor Regressn Std.Err. t(p) 0 -95.% -95.%

Coeff. Pure Err Cnf.Limt Cnf.Limt
Mean/Interc. 27.8253 3.505945 7.936620.000024 19.8943 35.7563
(1) Nanoarcilla MMT (g/100mL)(L) -30.9667 8.807063-3.516120.006555 -50.8896 -11.0437
Nanoarcilla MMT (g/100mL)(Q) 17.88757.515245 2.380160.041217 0.8868 34.8882
(2) Fibra lignocelulésica (g/100mL)(L) -2.6507 1.961656-1.351280.209591 -7.0883 1.7868
Fibra lignocelulésica (g/100mL)(Q) 0.0755 0.300610 0.251160.807334 -0.6045 0.7555
(3) pH(L) -3.6316 0.751436-4.832940.000930 -5.3315 -1.9318
pH(Q) 0.2171 0.068020 3.191400.010982 0.0632 0.3710
1L by 2L 3.49251.503049 2.323610.045218 0.0924 6.8926

R?=0.97637, R%-ajustado= 0.95983, donde: SM: Suma de Cuadrados, GL: Grados de Libertada, CM:

cuadrados medios.

En la Tabla 20 muestra los resultados del coeficiente de regresién

lineal, donde la

variable fibra lignoceluldsica de arroz (L y Q) no son estadisticamente significativos con

(p= 0.2y p=0.8).
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Figura 24. Superficie de Respuesta para la cuantificacion del Plomo
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Figura 25. Curvas de contorno para la cuantificacion del Plomo

En la Figura (24 y 25) muestra la superficie de respuesta y las curvas de contorno
sobre la interaccion de Nanoarcilla y fibra lignocelulésica de arroz en la cuantificacion
del Plomo (mg/L), en el cual la combinacion de nanoarcilla (0.4 g/100 mL) y fibra
lignocelulésica de arroz (4 ¢g/100 mL) muestra que obtendremos resultados de
cuantificacion de Plomo menores de (1 mg/L) que se encuentra en la region verde oscura.
La siguiente expresion es el modelo generado de regresiones significativos para la
cuantificacion de Plomo a factores de nanoarcilla MMT Yy Fibras lignocelulésicas.

CPb = 27.8253 — 30.9667 N + 17.8875 N2+3.4925NF........... Ecuacion 4
Donde:

CPb: Cuantificacion de Plomo (Pb) (mg/L)
N: Nanoarcilla MMT (g/100mL)
F: Fibra lignocelulésica (g/100mL)

Segun Naiya, Bhattacharya, Mandal, y Das, (2009) nos menciona que el pH de la
solucion afecta la carga de la superficie de los adsorbentes. EI pH en su investigacion fue
identificado como la variable mas importante que gobierna la adsorcion de los metales.

Con la finalidad de evaluar la influencia de este pardmetro hicieron una investigacion con
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rango de pH de (2 a 6) viendo que mejores resultados de la remocién de plomo se dieron

a pH de 5. La eliminacion del Plomo (1) aumenta a medida que el pH aumenta.
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Figura 27. Contorno de respuesta para la cuantificacion de Plomo

En la Figura (26 y 27) muestra la superficie de respuesta y las curvas de contorno
sobre la interaccién de Nanoarcilla y pH en la cuantificacion del Plomo (mg/L), la
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combinacion de nanoarcilla (0.5 g/100 mL) y pH (8) muestra que obtendremos resultados
de cuantificacion de Plomo hasta una concentracién proxima a (0 mg/L) que se encuentra
en la regién verde oscuro, donde también podemos encontrar una probable optimizacion
en la regién que abarca la interaccion de Nanoarcilla entre (0.3 g/100 mL y 0.6 g/100 mL)
con el pH de (7 a 9) se puede obtener resultados 6ptimos en la Cuantificacién del Plomo
(mg/L). La siguiente expresion es el modelo generado de regresiones significativos para
la cuantificacion de Plomo a factores de nanoarcilla MMT y pH:

CPb = 27.8253 — 30.9667 N + 17.8875 N? — 3.6316H + 0.2171H?2.....Ecuacion 5
Donde:

CPb: Cuantificacion de Plomo (mg/L)
N: Nanoarcilla MMT (g/100mL)
H: pH

Las arcillas han sido buenos adsorbentes por la existencia de varios tipos de sitios
activos en la superficie, que incluyen los sitios acidos de Bronsted y Lewis, y los sitios
de intercambio iénico. Los grupos hidroxilo del borde han sido particularmente activos
para varios tipos de interacciones. La montmorillonita, por otro lado, tiene una carga
negativa neta de 0,8 unidades por unidad de celda y esto ha sido responsable de otorgar
una actividad superior a la montmorillonita como adsorbente. Sin embargo, la actividad
depende de muchos otros factores ambientales como el pH, la temperatura, etc. La
modificacion de las arcillas mediante pilares y la activacion del acido tiene una influencia
considerable en las propiedades estructurales, muy a menudo mejorando sus capacidades
de adsorcion, pero también se observan tendencias inversas. Las arcillas y las arcillas
modificadas se han encontrado particularmente Utiles para la adsorcion de metales
pesados. Las arcillas han recibido atencién como eliminadores de As, Cd, Cr, Co, Cu, Fe,

Pb, Mn, Ni, Zn en sus formas idnicas del medio acuoso. Las capacidades de adsorcion
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varian de metal a metal y también dependen del tipo de arcilla utilizada Bhattacharyya y

Gupta, (2008).

Efecto del pH inicial

La adsorcion del Plomo sobre la arcilla modificada (Nanoarcilla) es muy
dependiente del pH, a medida que aumenta el pH la adsorcion es mayor. normalmente la
superficie de la bentonita se encuentra mas protonada a un nivel bajo de pH, por ende, la
retencion de los iones de los metales pesados es menor. La razén de ello es que las
reacciones de la formacion de los complejos de superficie son influenciadas por la
atraccion electrostatica entre los grupos cargados negativamente en la superficie de la
bentonita y los iones Liu et al., (2006).

Cuando la adsorcion se produce por debajo de pH 5, los dos iones estan por debajo
del pH de precipitacion. En dicho sistema de H+ compite con los iones metalicos, lo que
hace que los sitios activos protones hasta la exclusion virtual de la union del metal en la
superficie de la bentonita. A medida que aumenta el pH, queda disponible una superficie
con carga mas negativa, lo que facilita una mayor captacion de metal Liu et al., (2006).

El comportamiento de la carga superficial de las arcillas se le atribuye al
incremento del pH de la solucién, debido a que la superficie de las arcillas se carga
negativamente y la fuerza repulsiva que tiene la arcilla disminuye. Por lo tanto, la

eliminacion de metales comienza a aumentar Abdellaoui et al., (2018).

Efecto del pH

La baja adsorcion de Pb en un pH mas bajo se debe a una fuerte competencia de
iones de H por los sitios de intercambio disponibles o un fendmeno de adsorcion de
superficie, en el que la superficie del adsorbente no favorece la adsorcion de iones

cargados positivamente a un pH mas bajo. Los 6xidos de aluminio, calcios presentes en
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cantidades variables en bentonita. Las superficies hidroxiladas de los éxidos desarrollan
una carga en la superficie en solucién acuosa a través de la disociacion anfotérica, como
se muestra en la Figura 27 donde M representa Al, Ca, Mg, Si, etc. La superficie se cargara
positivamente a un pH mas bajo y, por lo tanto, no favorecera la adsorcion de los iones.
Khan, Riaz-ur-Rehman, & Khan, (1995)

f ——
o W OH W+ ~NOH o /M\OH" mr"" Ecuacion 6

Efectos de la concentracion de sorbente

El aumento en el porcentaje de adsorcién con el aumento de la cantidad del
sorbente se debe a la mayor disponibilidad de los sitios intercambiables de adsorcion en

concentraciones mas altas del sorbente Khan et al., (1995).

Metal Oxides Chemical Analysis (%)
Silica (SiO-) 70.68
Alumina {Al,0O,) 16.22
Lime (Ca() 4.62
Iron Oxide (Fe,05) 3.21
Magnesia (MgO) 3.00
Potassium Oxide {K,0) 1.05
Sodium Oxide (Na,O) 0.71
Titanium Oxide (TiO,) 0.33
Chromium Oxide (Cr,04) 0.01
Vanadium Oxide {V,0s) 0.17
10:0.00

Figura 28. Andlisis quimico de la bentonita Khan et al., (1995)

Segun Narro, (2014) muestra en la Tabla 21 los resultados del tratamiento que
aplicaron para la remocion de Plomo a diferentes niveles de pH, si bien es cierto que ellos
utilizan otro tipo de adsorbente pero perteneciente al rubro de las arcillas donde la mejor
remocién de plomo que tienen fue a un pH (8.23) teniendo como resultado una

concentracion de plomo (0.03 ppm)
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Tabla 21. Resultados de la evaluacion de los tratamientos en relacion a la concentracion
Plomo pH en el agua

Tratamientos Repeticiones pH Plomo (ppm)
Testigo 3.43 0.20
Tl R1 2.21 0.10
Tl R2 2.41 0.11
T1 R3 2.25 0.04
T2 R1 2.41 0.12
T2 R2 2.46 0.11
T2 R3 2.53 0.08
T3 R1 4.61 0.05
T3 R2 3.58 0.12
T3 R3 3.75 0.06
T4 R1 8.12 0.13
T4 R2 8.25 0.04
T4 R3 8.23 0.03

T1(zeolita acondicionada) T2 (arena verde acondicionada) T3(arena verde) T4(ruminal
heathl)

Por otro lado, en la arcilla natural la carga negativa de superficie que es balanceada
con los cationes de intercambio hace que ésta tenga poca o ninguna afinidad por especies
anionicas. Adicionalmente, la hidratacion de los cationes metélicos de intercambio
imparte una naturaleza hidrofilica al material. Por ello, en presencia de agua, la arcilla no
resulta ser un buen adsorbente de especies organicas. Sin embargo, estos cationes
metalicos pueden ser intercambiados por cationes organicos. De esta manera la superficie
se torna fuertemente organofilica. Estas arcillas organofilicas son excelentes adsorbentes

de compuestos organicos Zavala, (2009)
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Figura 30. Contorno de respuesta para la cuantificacion de Plomo

En la Figura (29 y 30), muestra la superficie de respuesta y curvas de contorno de
la interaccion entre la fibra lignocelulésica de arroz y pH en la cuantificacion del Plomo
(mg/L), la combinacion de fibra lignocelulésica de arroz (4 g/100 mL) y pH (8) muestra
que obtendremos resultados de cuantificacién de Plomo mas préximo al (0 mg/L) que se
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encuentra en la region verde oscuro. La siguiente expresion es el modelo generado de
regresiones significativos para la cuantificacion de Plomo a factores de particulas de
fibras y pH:

Las diversas modificaciones de la arcilla tipo montmorillonita aumentan la
accesibilidad de los sitios de la unidn de metales, dando como resultado una superficie
mas porosa. Se encontré que en la mayoria de los estudios reportados que aumenta en
concentracion dio lugar una mayor adsorcién. Sin embargo, algunos estudios también
mostraron que disminuye con el aumento de concentracion, esto puede ser resultado de
la hidrolisis del metal cationicos con la posterior liberacion de protones Uddin, (2017).
La siguiente expresion es el modelo generado de regresiones significativos para la

cuantificacion de Plomo a factores de fibra lignocelulésica y pH:

CPb = 27.8253 — 3.6316H + 0.2171H?................... Ecuacion 7

Donde:
CPb: Cuantificacion de Plomo (Pb) (mg/L)
H: (pH)

Eggs, Salvarezza, Azario, Fernandez, y Garcia, (2012) utilizaron cascara de arroz
quimicamente modificada, con hidréxido de potasio 1% o con acido fosférico 1M, los
resultados muestran una mejor remocién con pH &cido (inferior a 2), cuanto mayor masa
del bioadsorbente aumenta la adsorcion de Cromo (V1) debido a un incremento tanto en
el area superficial como en los sitios activos de unién disponibles

La morfologia del adsorbente puede facilitar la adsorcién de los metales en
diferentes partes del material. Por lo tanto, basdndose en la morfologia y el hecho de que
una mayor concentracion de silice esta presente en las epidermis exteriores de las cascaras

de arroz Vieira et al., (2014).
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En la remocién de Cd (Il) con la cascarilla de arroz, la adsorcion del metal fue
dependiente del tiempo de contacto, la dosis del adsorbente, la temperatura, la
concentracion y el pH de la solucion. En el cual el porcentaje de adsorcion del metal
acrecentd de 18% a 99% cuando la dosis de adsorbente se incrementé de 0.5 a 3.0 g. El
tiempo de contacto fue durante 24h, la adsorcién de Cd (I1) result6 eficiente al aumentar
la temperatura y el tiempo de contacto en el que el tiempo llego a ser constante después
de 60 minutos. En cuanto al pH el porcentaje de adsorcion aumentd a medida que el pH
de la solucion se incrementd y llegd a un valor maximo a pH 12. El porcentaje de Cd fue
mucho mayor por adsorcion que por precipitacion Ajmal, Ali Khan Rao, Anwar, Ahmad,
y Ahmad, (2003)

La cascara de arroz es un residuo agricola, que representa aproximadamente una
quinta parte del arroz bruto anual, 545 millones de toneladas métricas del mundo. La
cascara de arroz contiene abundante fibra floristica, proteinas y algunos grupos
funcionales como carboxilo, hidroxilo y amiddgeno que hacen posible los procesos de
adsorcion. y se ha utilizado con éxito para eliminar componentes coloreados, iones
metéalicos del agua. Su capacidad de adsorcion aumenta modificando su textura mediante
tratamientos quimicos y/o térmicos.

Ye, Zhu, y Du, (2010) utilizaron la cascara de arroz natural y modificada para
eliminar iones de Cd (Il) del agua. La modificacion del arroz se realizé con alcali, los
resultados mostraron que la capacidad de adsorcion de Cd (1) fue de 73.96 mg/g para la
cascara de arroz natural y 125.94 mg/g para la modificada. Los resultados de la
composicion de la fibra de arroz natural fueron de 32.35% de celulosa, 21.62
hemicelulosa, 21.55 de lignina, 14.14 de composiciones minerales, 8.06 % de agua 'y 1.28
de otros compuestos. La cascara de arroz modificada tuvo una cinética mas rapida y

mayor capacidad de adsorcion que la cascara de arroz natural.
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La adsorcion de Cd (Il) en cascara de arroz natural y modificada es altamente
dependiente del pH, ya que los iones de hidrégeno pueden reemplazar los iones Cd (1)
en el adsorbente cargado de metal, por lo que funcionan como intercambiadores de
cationes. La eficiencia de adsorcion en los dos adsorbentes aumento con el incremento de
pH de 1.5 a 8.5. En el que se observo una captacion maxima a un pH de 8.5, el Cd (I1)
comenz6 a precipitarse de la solucion. Por lo tanto, el aumento de la capacidad de
adsorcion a pH>7 puede ser una combinacion de adsorcion y precipitacion en la superficie
de los adsorbentes. EI pH éptimo para la adsorcion de Cd (1) fue de 6.5, donde el pH de
la solucién acuosa es una variable importante que influye en la adsorcién de aniones y
cationes en las interfaces sélido liquido. Es probable que esto se atribuya al hecho de que
un valor de pH mas bajo hace que la superficie lleve mas cargas positivas y, por tanto,
repeleria de manera mas significativa las especies cargadas positivamente en solucion.
Ademas, a un pH mas bajo, los iones H compiten con los iones Cd (11) por los sitios de

union a la superficie del adsorbente

45. Resultados de la remocion del Plomo

Tabla 22. Resultados de la remocion del Plomo

Tratamientos Variables independientes Variable

Codificados No codificados dependiente
X1 Xz Xz Nanoarcilla Fibrade Arroz pH Remocion del

(9/100mL) (9/100mL) Plomo (%)
1 101 -1 0.3 2.0 3.0 43.30 +9.65
2 -1 0 1 0.3 3.0 8.0 95.03 +0.51
3 1001 0 0.3 4.0 55 88.64 +1.56
4 0o -1 1 0.5 2.0 8.0 98.11 +1.24
5 0 O 0 0.5 3.0 55 90.62 +2.43
6 o 1 -1 0.5 4.0 3.0 63.56 +6.89
7 1 -1 0 0.7 2.0 55 91.34 +0.50
8 1 0 -1 0.7 3.0 3.0 5791 +0.60
9 1 1 1 0.7 4.0 8.0 99.06 +0.24
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Tabla 23. Resultados de la Anova para la Remocion del Plomo

Factor SM GL CM F-Valor p-Valor
(1) Nanoarcilla MMT (g/100mL) (L) 151587 1  151.587 8.9883 0.015004
Nanoarcilla MMT (g/100mL) (Q) 95.543 1 95543 5.6652 0.041217
(2) Fibra lignocelul6sica (g/100mL) (L) 114.134 1 114134 6.7675 0.028670
Fibra lignocelulésica (g/100mL) (Q) 1.064 1 1.064 0.0631 0.807334
(3) pH(L) 5413.236 1  5413.236 320.9762 0.000000
pH(Q) 171770 1 171770 10.1851  0.010982
1L by 2L 91.056 1 91.056 5.3992 0.045218
Lack of Fit 9.269 1 9.269 0.5496 0.477379
Pure Error 151.784 9  16.865

Total SS 6816.001 17

R?=0.97637, R%-ajustado= 0.95983, donde: SM: Suma de Cuadrados, GL: Grados de Libertada, CM:
cuadrados medios

El analisis de la varianza para la remocion del Plomo (Pb) el cual se observa en la
Tabla 23, que los efectos principales de los adsorbentes Nanoarcilla (L y Q), Fibra
Lignocelulosica (L), pH (L y Q) y la interaccion de Nanoarcilla (L) y Fibra
Lignocelulosica (L) son significativas en la remocion del Plomo. Pero la fibra

lignocelulésica (Q) no fue significativa (p=0,80).

Tabla 24. Prueba de Fisher para el ajuste del modelo para la remocién del Plomo

Fuente de variacion ~ SM GL CM™m Feal F Tab F
Regresion (L y Q) 5923.19 5 1184.64 73.56 3.33 22.089 (7)
Error residual 161.05 10 16.11

Falta de ajuste 9.27 1 0.2 0.55 512 0.107 (47)
Error puro 151.78 9 0.36

Total 6816.00 17

R?=97.4 donde: SM: Suma de Cuadrados, GL: Grados de Libertada, CM: cuadrados medios.

En la Tabla 24 muestra que a un nivel de confianza del 95%, el valor de Fcaiculado
es casi 7 veces mayor que el Fabuiado, demostrandonos que el modelo matematico es
representativo y predictivo en la regresion, como también en el ajuste del modelo muestra
que el modelo es predictivo para la remocion del plomo, porque el Feaiculado €5 47 veces

menor que el Frapulado (Khuri'y Cornell, 1996, Barros Neto, Scarminio y Bruns (2001).
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Figura 31. Valores observados y predictivos del ajuste del modelo

Segun Naranja et al., (2015) nos indica que cuando el valor de F calculado muestra
mayor valor con respecto al F Tabulado, nos indica que el modelo es altamente
significativo, dentro de los resultados si existen términos que no resultaron significativos
se eliminen con la finalidad de mejorar el ajuste del modelo polinomial. En el nuestro
también se obvio los resultados que no fueron significativos y llegando a determinar que

el modelo es significativo a un valor de significancia 0.05.

(B)pH(L) -17.91
PH(Q) 3.191403
(1)Nanoarcilla MMT (g/100mL)(L) 2.998052
(2)Fibra lignocelulésica (9/100mL)(L) 2.601449
Nanoarcilla MMT (g/100mL)(Q) 2.380162
1Lby2L -2.32361
Fibra lignocelulésica (g/100mL)(Q) .2511562
p=.05

Standardized Effect Estimate (Absolute Value)
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Figura 32. Diagrama de Pareto para la Remocion de Plomo

En la Figura 32, el diagrama de Pareto para la cuantificacion del Plomo (mg/L)

muestra que las variables pH (L-Q), nanoarcilla (L-Q), la fibra Lignocelul6sica de arroz

(L) y la combinacién de nanoarcilla (L) y fibra lignocelulésica de arroz (L) son

estadisticamente significativos (0=0,05). Lo que implica que estas variables son

determinantes para la remocién de Plomo, pero la variable que mayor influencia presenta

es el pH (L y Q), seguida de la nanoarcilla (L y Q) y por ultimo la fibra lignocelulésica

de arroz (L). Pero se excluye a la fibra lignocelulésica de arroz (Q) como un parametro

significativo en el tratamiento.

Tabla 25. Resultados de efectos para la remocion del Plomo

Std.Err. 95.% +95.%
Factor Effect Pure error t®) P Cnf.Limt Cnf.Limt
Mean/Interc. 80.84472 0.96795683.521030.000000 78.6550 83.03439

(1)Nanoarcilla MMT (g/100mL)(L) 7.10838

Nanoarcilla MMT (g/100mL)(Q) 4.88730
(2)Fibra lignocelulésica

(g/100mL)(L) 6.16803
Fibra lignocelulésica (g/100mL)(Q) 0.51571
(3)pH(L) 42.47837
PH(Q) 9.26742
1L by 2L -0.54235

2.370999 2.998050.015004 1.7448 12.47195
2.053346 2.380160.041217 0.2423 9.53229

2.370999 2.601450.028670 0.8045 11.53161

2.053346 0.251160.807334 -4.1293 5.16070

2.37099917.915810.000000 37.1148 47.84194
2.903869 3.191400.010982 2.6984 15.83643
4.106691 -2.323610.045218 -18.8323 -0.25237

En la Tabla 25 muestra los resultados del coeficiente de regresion lineal, donde la

primera muestra los valores de los efectos, la segunda columna los valores de la

desviacion estandar representadas a través del error puro. El valor p mostrado en la cuarta

columna cuyos datos menores que el nivel de significancia nos dicen que los efectos son

significativos a un 95% de nivel de confianza, el Unico que no resultd estadisticamente

significativo fue la fibra lignocelulésica (Q) con un (p= 0.8).
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En la Figura 33 de las medias marginales se observa que se obtiene un mejor

tratamiento cuando se trabaja a un pH de 8 y a concentraciones de nanoarcilla MMT (0.7

g/100mL) y fibra lignocelulésica de arroz (4 g/100mL).
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El pH de la solucion afecta la carga en la superficie de los adsorbentes. Por lo que
el cambio en el pH también afecta en el proceso de la adsorcion y la concentracion de ion
H+ puede reaccionar con los grupos funcionales en los sitios activos en la superficie de
adsorcion. En general, la adsorcion de cationes se favorece a pH>pH Naiya et al., (2009).

El pH de las soluciones ha sido identificado como la variable mas importante en
la adsorcion de los metales pesados. Esto se debe en parte al hecho de que los iones de
hidrogeno en si mismos son fuertes competidores y en parte que el pH de la solucién
influye en la especiacion quimica de los iones metélicos, asi como en la ionizacion de los
grupos funcionales sobre las superficies adsorbentes Naiya et al., (2009)

Para evaluar la influencia de este parametro en la adsorcion, los experimentos se
Ilevaron a cabo a diferentes valores iniciales de pH. El rango de pH se eligi6 entre 3, 5.5
y 8 para evitar los hidroxidos metalicos. El efecto del pH sobre las eficiencias de
adsorcion se muestra en la Tabla 22. La eliminacion del Pb aumenta a medida que
aumenta el pH a uno basico, con el cual se alcanz6 una remocion del 97.7% teniendo
como el mejor resultado una concentracion de Plomo de 0.112 (mg/L).

El grado bajo de adsorcion a valores inferiores de pH puede explicarse por el
hecho de que a bajos valores, la concentracion de ion H+ es alta y, por lo tanto, los
protones pueden competir con los cationes de plomo en los sitios de superficie, ya que a
bajo pH estan presentes en solucién como Pb cationes libres. Ademas, cuando aumenta
el pH, hay una disminucién Naiya et al., (2009).

Segun Tejada-Tovar, Villabona-Ortiz, y Garcés-Jaraba, (2015) menciona que de
acuerdo al registro que se encuentra en la Tabla 26, de los principales grupos funcionales
y la afinidad por los iones metéalicos, donde los elementos del grupo B tienden a formar
enlaces con los ligandos del tipo Ill pero también establecen fuertes uniones con los

ligandos del tipo Il. Pero la capacidad de remocion de los iones metalicos con

105



Biosorbentes va a depender de ciertos parametros controlables para el proceso de

adsorcion como el pH, tamafio de la particula, concentracion de biomasa.

Tabla 26. Afinidad grupos funcionales e iones metalicos Tejada-Tovar et al., (2015)

Tipo de ligandos Ligandos Grupos de metales
I: higandos que F,02,0H,H=0,C0:2,80, ROS0x NOs Grupo A: Li, Be, Na, Mg, K, Ca, S¢, Rb, Sr, Y, La, Fr,
prefiere al grupo A HPO2, PO ROH,RCOO-,C=0,ROR Ra, Ac, Al, Lantanidos, Actinidos
CIL,Br- Ny, NO2,S05% . - . . . ‘
IT: otros ligandos 'NHs Na, RNHz R:NH =N-. Iones intermedios: Ti, V, Cr, Mn, Fe, Co, Ni, Cu, Zn, Ga,

"CON-R.000r,02 Cd, In, Sn, Sb, As

HI:lLigandos que . 7 R oN, €O, 82, RS, ReS, RAS. Grupo B: Rh, Pd, Ag, Lr, Pt, Au, Hg, TT, Pb, Bi
prefieren al grupo B

El simbolo R representa un Radical alquilo (CH2, CH3CH2, etc.)

Tabla 27. Resultados de coeficiente de regresion para la remocién del Plomo

Regressn Std.Err. t(p) -95.%  -95.%
Coeff. Pure Err P P Cnf.Limt Cnf.Limt

Mean/Interc. -90.064 23.94771-3.760850.004479 -144.237 -35.8903
(1)Nanoarcilla MMT (g/100mL)(L) 211.52160.15754 3.516120.006555  75.435 347.6067
Nanoarcilla MMT (g/100mL)(Q) -122.18251.33364-2.380160.041217 -238.307 -6.0576

(2)Fibra lignocelulosica 18.106 13.39929 1.351280.209591 -12.205 48.4175

Factor

(9/100mL)(L)

Fibra lignocelulésica (g/100mL)(Q)  -0.516 2.05335-0.251160.807334  -5.161 4.1293
(3)pH(L) 24.806 5.13276 4.832940.000930 13.195 36.4174
pH(Q) -1.483 0.46462-3.191400.010982  -2.534 -0.4317
1L by 2L -23.856 10.26673-2.323610.045218 -47.081 -0.6309

R2=0.97637, R?-ajustado= 0.95983, donde: SM: Suma de Cuadrados, GL: Grados de Libertad, CM:
cuadrados medios.

Los resultados del coeficiente de regresion lineal para la remocién del Plomo
muestran que son significativos los Nanoarcilla MMT (L y Q), pH (L y Q) y la interaccion
de la nanoarcilla (L) y fibra lignocelulésica (L) son estadisticamente significativos a un
95% del nivel de confianza, pero la fibra lignocelulosica de arroz (L y Q) no son

estadisticamente significativas para (p= 0.2 y p=0.8).
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Figura 35. Grafica de contorno para la Remocién del Plomo

En la Figura (34 y 35), muestra la superficie de respuesta y las curvas de contorno
de la interaccion de Nanoarcilla y fibra lignocelul6sica de arroz en la remocién del Plomo
(%), en el cual la combinacion de nanoarcilla (0.5 g/100 mL) y fibra de arroz (4 g/100

mL) muestra que obtendremos resultados de remocion de Plomo mayores a 90 %, que se
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encuentra en la region rojo oscuro. La siguiente expresion es el modelo generado de
regresiones significativos para la cuantificacion de Plomo a factores de nanoarcilla MMT
y particulas de fibras:

Las bentonitas se dispersan en particulas coloidales y proporcionan grandes areas
de superficie por unidad peso de arcilla que actiian como un medio para mantener los
iones de metales pesados. Bentonita de sodio tiene una excelente capacidad de absorcion
de agua Uddin, (2017). La siguiente expresion es el modelo generado de regresiones

significativos para la cuantificacion de Plomo a factores de nanoarcilla MMT y pH:

RPb = -90.064 + 211.521N — 122.182 N? - 23.856 NF............ Ecuacion 8

Donde:
RPb: Remocion de Plomo (mg/L)
N: Nanoarcilla Bentonita (g/100mL)

F: Fibra lignocelulésica (g/100mL)
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Figura 37. Contorno de Respuesta para la Remocion del Plomo

En la Figura (36 y 37), muestra la superficie de respuesta y las curvas de contorno
sobre la interaccién de Nanoarcilla y pH en la remocion del Plomo (%), la combinacion
de nanoarcilla (0.55 g/100mL) y pH (8) muestra que obtendremos resultados de remocion
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de Plomo hasta en un 100 % que encuentra en la region rojo oscuro, donde también
podemos encontrar una probable optimizacion en la regién que abarca la interaccion de
Nanoarcilla entre (0.45 g/100 mL y 0.7 g/100 mL) con el pH de (7.5 a 9) se puede obtener
resultados éptimos de remocion del Plomo (%),La siguiente expresion es el modelo
generado de regresiones significativos para la remocion de Plomo a factores de
nanoarcilla MMT y pH.

Uddin, (2017) para la adsorcion de Cr y As, se observd tendencias opuestas, la
adsorcién disminuyé con el aumento de pH, y a pH 3 se encontr6 que era el éptimo para
la adsorcion. la fuerza i6nica mostro una ligera influencia en la adsorcion. Estos pueden
ser debido a la formacion de coloides en condiciones de pH alcalino.

Un estudio de la adsorcion de Pb (Il), tuvo resultados la adsorcion de Pb(Il)
aumento con un aumento de pH de la solucion a un maximo en torno a un pH neutro (7)
y después disminuy6 a medida que el pH se hizo mas béasico debido a la precipitacion de
algunos Pb (II). Los resultados tambiéen indicaron que de intercambio cationico fue el
principal mecanismo de adsorcion de arcillas activadas con acido Eloussaief y Benzina,
(2010).

Las arcillas son altamente dependientes de la temperatura, y varios estudios han
informado de los cambios despues del tratamiento térmico. La adsorcion se encontro a
aumentar con la temperatura hasta cierta medida y luego disminuy6 a temperaturas muy
altas. Los resultados confirmaron tanto exotérmica y procesos endotérmicos. Las formas
modificadas de arcillas también han sido ampliamente utilizados, y se puede observar a
partir de los resultados que las modificaciones aumentaron el area superficial y la

capacidad de adsorcion Uddin, (2017).
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RPb = -94.064 + 211.521N - 122.182N? — 24.806H - 1.483H? ........ Ecuacion 9

Donde:

RPb: Remocién de Plomo (Pb) (mg/L)

N: Nanoarcilla Bentonita (g/100mL)

H: pH

Bl > 100
Bl <100
I <9
[ <80
[1<70
[ <60
Il <50
B <40

(o) SWON U

Figura 38. Superficie de Respuesta para la Remocion del Plomo
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I > 100
Il < 100
I <9

<70
@ <60
18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42y .

Fibra lignocelulésica (g/100mL) I < 40

Figura 39. Contorno de Respuesta para la Remocion del Plomo

En la Figura (38 y 39), muestra la superficie de respuesta y las curvas de contorno
sobre la interaccion de fibra lignocelulésica de arroz y pH en la remocién del Plomo (%),
la combinacion de fibra lignocelulésica de arroz (4) y pH (8) muestra que obtendremos
resultados de remocion de plomo al 100%, que se encuentra en la region rojo oscuro. La
siguiente expresion es el modelo generado de regresiones significativos para la

cuantificacion de Plomo a factores de particulas de fibras y pH.

RPb =-90.064 + 24.806H - 1.483H% ........................ Ecuacion 10

Donde:
CPb: Remocion de Plomo (Pb) (mg/L)

H: pH
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4.6. Resultados del pH (post) en la remocion de Plomo

Tabla 28. Resultados de pH Postratamiento

Tratamientos Variables independientes Variable
Codificados No codificados dependiente
X1 Xz Xz Nanoarcilla Fibra de pH pH (post)
MMT Arroz
(9/100mL) (9/100mL)

1 101 -1 0.3 2.0 3.0 3.21 +0.007
2 10 1 0.3 3.0 8.0 7.15 +0.070
3 1001 0 0.3 4.0 5.5 6.10 +0.141
4 o -1 1 0.5 2.0 8.0 7.15 +0.070
5 0 O 0 0.5 3.0 5.5 6.05 +0.070
6 0o 1 - 0.5 4.0 3.0 3.65 +0.070
7 1 -1 0 0.7 2.0 5.5 6.21 +0.007
8 1 0 - 0.7 3.0 3.0 3.71 +0.007
9 1 1 1 0.7 4.0 8.0 7.05 +0.070

En la Tabla 28, muestra los resultados del pH medidos luego de haber aplicado el
tratamiento, los pH acido de 3 lograron variar a 3.2, 3.65 y 3.7 esto a medida que la
concentracion de los adsorbentes aumentaba. El pH de 5.5 logra variar de la siguiente
manera a 6.1, 6.05 y 6.2, estos lograron variar su pH luego de aplicar el tratamiento, por
altimo, las muestras del pH basico de 8 tuvieron los siguientes resultados de, 7.15, 7.15
y 7.05 luego de haber aplicado el tratamiento estos llegaron a disminuir su pH hasta llegar

a un pH neutro.
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Figura 40. Resultados de pH Pre y Post para la remocion del Plomo

En la Figura 40, los resultados del pH luego aplicar el tratamiento se tuvo una
variacion, los de pH (3) variaron luego de aplicar el tratamiento teniendo un leve aumento
de su pH, los de pH (5.5), también presentaron variacién teniendo un aumento. Por Gltimo,
los de pH (8) estos tuvieron una disminucion luego de aplicar el tratamiento llegando a

tener un pH dentro de la zona neutra.

Tabla 29. Resultados de Anova para el pH Postratamiento
SM GL CM F-Valor p-Valor

(1) Nanoarcilla MMT (g/100mL)(L) 0.08333 1 0.08333  16.667 0.002748
Nanoarcilla MMT (g/100mL)(Q) 0.01000 1 0.01000  2.000 0.190947
(2) Fibra lignocelulésica (g/100mL)(L)  0.02083 1 0.02083  4.167 0.071621
Fibra lignocelulésica (g/100mL)(Q) 0.02250 1 0.02250 4.500 0.062903
(3) pH(L) 38.88000 1 38.88000 7776.000 0.000000
pH(Q) 0.66125 1 0.66125 132.250 0.000001
1L by 2L 0.20250 1 0.20250  40.500 0.000131
Lack of Fit 0.00083 1 0.00083 0.167 0.692633
Pure Error 0.04500 9 0.00500

Total SS 41.82500 17

R?=0.99892, R?-ajustado= 0.99797, donde: SM: Suma de Cuadrados, GL: Grados de Libertada, CM:
cuadrados medios.

La Tabla 29, muestra los resultados de la Anova con respecto a los pH luego de

aplicar el tratamiento, donde muestra que la Nanoarcilla (L) fue significativa seguida del
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pH tanto (L y Q), asi mismo la interaccion de la Nanoarcilla'y Fibra lignocelulésica fueron

significativas.

(@)PHL) ” 88.181
PHQ) 11.5
1Lby2L -6.36396
(1)Nanoarcilla MMT (g/100mL)(L) 4.082483
Fibra lignocelulésica (g/100mL)(Q) 2.12132
(2)Fibra lignocelulésica (g/100mL)(L) 2.041241
Nanoarcilla MMT (g/100mL)(Q) 1.414214
p=.05

Standardized Effect Estimate (Absolute Value)

Figura 41. Diagrama de Pareto para pH post tratamiento

En la Figura 41 muestra el diagrama de Pareto, donde los parametros
significativos fueron el pH (L y Q), la Nanoarcilla (L) y la interaccion de la Nanoarcilla

y fibra lignocelulésica de arroz.

Tabla 30. Resultados efectos para el pH (post)

Std.Err. 95.% +95.%
Factor Effect Pure error t®) P Cnf.Limt Cnf.Limt
Mean/Interc. 5.583333 0.016667 335.00000.000000 5.545631 5.621036

g%\lo?r?ir)c(tl)a MMT 0.166667 0.040825 4.08250.002748 0.074314 0.259019

Nanoarcilla MMT (g/100mL)(Q) 0.050000 0.035355 1.41420.190947-0.029979 0.129979
(2)Fibra lignoceluldsica 0.083333 0.040825 2.04120.071621-0.009019 0.175686

(9/200mL)(L)

Fibra lignocelulésica

(/100mL)(Q) 0.075000 0.035355 2.12130.062903-0.004979 0.154979
(3)pH(L) 3.600000 0.040825 88.18160.000000 3.507648 3.692352
pH(Q) 0.575000 0.050000 11.50000.000001 0.461892 0.688108
1L by 2L -0.450000 0.070711 -6.36400.000131-0.609959-0.290041

R2=0.97637, R2-ajustado= 0.95983, donde: SM: Suma de Cuadrados, GL: Grados de Libertada, CM:
cuadrados medios.

En la Tabla 30 muestra los resultados del coeficiente de regresion lineal, donde la

primera muestra los valores de los efectos, la segunda columna los valores de la
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desviacion estandar representadas a través del error puro. El valor p mostrado en la cuarta
columna cuyos datos son menores que el nivel de significancia nos dice que los efectos
son significativos a un 95% de nivel de confianza, pero no resultaron significativas la

nanoarcilla MMT (Q) vy la fibra lignocelulésica (L y Q).

Tabla 31. Prueba de Fisher para el ajuste del modelo para pH pos tratamiento

*

Fuente de variacion SM GL CM™M Fea F 1ab F
Regresion (Ly Q) 39.83 4 9.96 217.254 3.48 62.42 (62)
Error residual 0.5 10 0.046

Falta de ajuste 0.0083 1 0.167  0.692633 5.12 0.135 (37)
Error puro 0.045 9

Total 41.825 17

R?=0.99892, donde: SM: Suma de Cuadrados, GL: Grados de Libertada, CM: cuadrados medios.

En la Tabla 31 se observa que a un nivel de confianza del 95%, el valor de Fcaiculado
es casi 62 veces mayor que el Feabulado, demostrandonos que el modelo matematico es
representativo y predictivo en la regresion, como también en el ajuste del modelo muestra
que el modelo es predictivo para el pH pos tratamiento porque el Feaiculado €5 37 Veces

menor que el Franelado Khuri y Cornell, 1996, Barros Neto, Scarminio y Bruns (2001).
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Figura 42. Graficas de medias marginales de parametros a)

La Figura 42 muestra los resultados del pH pos tratamiento donde se puede
observar que tendremos resultados de pH neutro cuando se trabaja a las 3 diferentes

concentraciones de nanoarcilla y fibra lignoceluldsica de arroz todas a un pH de 8.
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Figura 43. Superficie de respuesta de pH post tratamiento
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Figura 44. Grafica de contorno de pH post tratamiento

Se observa en la Figura (43 y 44), que cuando se trabaja a concentraciones de
nanoarcilla mayores de (0.65 g/100 mL) y fibra de arroz a menores concentraciones de
(2.8 g/100 mL) se obtendra como resultado de pH pos tratamiento mayores de 6, y si se
invierte las concentraciones trabajando a mayor concentracion de fibra de Arroz y menor
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concentracion de nanoarcilla también se obtendrd resultado de pH pos tratamiento

mayores a 6.

pH(pos) = -3.70133 + 5.04167N — 1.05417F — 1.125NF......Ecuacion 11

Donde:

CPb: Remocion de Plomo (mg/L)

H: pH

-7

Bl <6.25
] <525
<425
B <325
Bl <225

() v

Figura 45. Superficie de Respuesta de pH post tratamiento
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Bl <6.25
[ <5.25
[ <425
075 p < 3.25

0.25 0.30 0.35 0.40 0.45 0.50 0.55 0.60 0.65 0.70
Nanoarcilla MMT (g/100mL) Bl <225

Figura 46. Contorno respuesta del pH post tratamiento

pH (pos) = -3.70133 + 5.04167N +1.732H — 0.092H? ......... Ecuacion 12
Donde

N: Nanoarcilla MMT (g/100mL)

H: pH

La Figura (45 y 46), muestra los resultados de la superficie de respuesta pH luego
de aplicar el tratamiento cuando se trabaja a un nivel medio de concentracion de fibra de
arroz de (3 g/100 mL), pH (3, 5.5y 8) y nanoarcilla (0.3, 0.5 y 0.7 g/100 mL) se obtiene

resultados de pH pos tratamiento mayores de 7 cuando se trabaja a un pH de 8.
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Figura 48. Superficie de contorno del pH post tratamiento

La Figura (47 y 48), muestra los resultados de la superficie de respuesta pH luego
de aplicar el tratamiento cuando se trabaja a un nivel medio de concentracion de

nanoarcilla MMT (0.5 g/100 mL), pH (3, 5,5y 8) y fibra lignocelulésica de arroz (2, 3y
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4 g/ 100 mL) se obtiene resultados de pH pos tratamiento mayores de 7, cuando se trabaja

a un pH de 8.

4.7.  Correlacion de parametros

Tabla 32. Tabla Correlacidén de pardmetros para analisis de Plomo
Variables Mean SD CPb RPb pH (pos)
(mg/L) (%)

C“a”“f'c(ﬁg}ri)de Plomo 280433 293144  1.00000 -1.0000 -0.964309

Remocién de Plomo (%) 80.84472  20.0235  -1.00000 1.00000 0.964309
pH (pos) 558333 1.56853  -0.96431 0.96431 1.000000

En la Tabla 32 se observa que existe una alta correlacion inversa entre la
cuantificacion y remocion, como también una buena correlacion entre el pH (pos) con la

cuantificacion y remocion de Plomo.
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c)
Figura 49. Correlacion de parametros a) remocion vs pH(pos), b) remocion vs
cuantificacion y c) pH(pos) vs Cuantificacion

La Figura 49 muestra la correlacion de los datos experimentales pos tratamiento

de pH, indicando que existe una correlacion inversa de los datos observados.

4.8. Test de muestras relacionadas

Tabla 33. Prueba de muestras relacionadas para la cuantificacion y remocion del Plomo
Variables Mean SD N  Diff. SD Diff t df p

Pre-CPb (mg/L) 14.640  0.1800

Pos-CPb (mg/L) 0.137 0.0255 3 14.682 0.2055 123.75 2 0.000065

Pre-RPb (%) 0.066  0.0577

Pos-RPb (%) 99.060 0.1741 3 -98.99 0.1274 -1344.9 2 0.000001

La Figura 50 presenta el grafico Box Whisker y T de variables dependientes,
muestra una distribucion normal a 95%, indicando un efecto de diferencia significativo
(p <0.05) para la efectividad de remocion de Pre y Pos tratamiento, desde una
concentracion de contaminacion inicial de 14.3 mg/L a 0.137 mg/L, para la remocion de

0.066 % al 99.1%.
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Figura 50. Graficos Box Whisker a) Pre y Pos cuantificacion de Plomo b) Prey
Post de la remocion del Plomo

4.9.  Prediccion y simulacion de parametros

Para la prediccion y correlacion de parametros significativos (Nanoarcilla MMT
y pH) para la cuantificacion y remocion del Plomo, se generd a partir de los modelos

polinomiales predictivos.
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4.9.1. Prediccion para la cuantificacion de Plomo

Figura 51. Diagrama de regresion polinomial para la cuantificacion del Plomo

CPb = 27.8253 — 30.9667 N + 17.8875 N2 — 3.6316H + 0.2171H?2.....Ecuacion 13
Donde

CPb: Cuantificacion de Plomo (mg/L)
N: Nanoarcilla MMT (g/100mL)

H: pH

En la Figura 51 muestra la regresion polinomial (Ecuacién 13) que existe entre el
pH y la Nanoarcilla en la cuantificacion del Plomo, se observa que para obtener una
cuantificacion de Plomo minima se debe a la interaccion de Nanoarcilla y pH, la
Nanoarcilla a una concentracion de 0.661 g/100 mL y a un pH 8.09, se lograria obtener

una cuantificacion del Plomo més proxima al 0 mg/L
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Figura 52. Prediccion de a) cuantificacion del Plomo con respecto a la Nanoarcilla, b)
log. Cuantificacion de Pb (mg/L)

En la Figura 52 muestra la prediccion que existe en relacion de la Nanoarcilla en
la cuantificacion del Plomo, para obtener una cuantificacién del Plomo més préxima al
cero, se debe que a medida que la concentracion de nanoarcilla va aumentando la
cuantificacion del Plomo disminuye llegando lo méas préximo al cero, dado que en la
Figura anterior se observa que a una concentracion de nanoarcilla de 0.661 g/100 mL, se

logré obtener una mejor cuantificacién del Plomo mas cercana a 0 mg/L.
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Figura 53. Prediccion a) cuantificacion del Plomo con respecto a pH, b) log.
Cuantificacion de Pb respecto a pH

En la Figura 53 muestra la prediccion que existe en relacion del pH y la
cuantificacion del Plomo, para obtener una cuantificacion de Plomo minima, se debe que
a medida que el pH va cambiando de un pH acido a un pH basico la cuantificacion del
Plomo va disminuyendo aproximandose mas al cero, dado que en la Figura anterior se

observa que a un pH 8.09, se logré obtener una cuantificacion del Plomo mas proxima al

0 mg/L.
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4.9.2. Prediccion para la remocion de Plomo

o]0 O

Figura 54. Diagrama de regresion polinomial para la Remocion de Plomo

RPb = -94.064 + 211.521N - 122.182N? — 24.806H - 1.483H? .....Ecuacion 14

Donde
RPb: Remocion de Plomo (%)
N: Nanoarcilla MMT (g/100mL)

H: pH

En la Figura 54 muestra la regresién del modelo polinomial (Ecuaciéon 14) que
existe entre la interaccion del pH y la Nanoarcilla Montmorillonita en la remocién del
Plomo, se observa que para obtener una cuantificacion de Plomo minima se debe a la

interaccion de Nanoarcilla y pH, la Nanoarcilla a una concentracion de 0.661 g/100 mL
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y a un pH 8.09, para esta prediccion se lograria obtener un porcentaje de remocion del

Plomo aproximadamente al 99.99 %.
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Figura 55. Prediccion de la remocion del Plomo a) con respecto a la Nanoarcilla

MMT, b) con respecto al pH

En la Figura 55 (b) muestra la prediccion que existe en relacién del pH y la

remocién del Plomo, para obtener una remocion del Plomo préxima al 100 %, se debe

que a medida que el pH va cambiando de un pH acido a un pH basico la remocién del

Plomo va aumentando llegando a 99.9 %, dado que en la Figura anterior se observa que

a un pH 8.09, se lograria obtener una remocion del Plomo a 99.9 %.
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En la Figura 55 (a) muestra la correlacion que existe en relacion de la Nanoarcilla
en la remocion del Plomo, para obtener una remocion del Plomo casi al 100 %, se debe a
que a medida que la concentracion de nanoarcilla va aumentando la remocién del Plomo
aumenta llegando lo méas proximo al 100 %, dado que en la Figura anterior se observa
que a una concentracion de nanoarcilla de 0.661 g/100 mL, se logrd obtener una mejor

remocion del Plomo casi al 100 %.

4.9.3. Prediccion del pH (post) de Plomo

\sod) v

Figura 56. Diagrama de regresion polinomial para el pH postratamiento

pH (pos) = -3.70133 + 5.04167N +1.732H — 0.092H? ........ Ecuacion 15

Donde

pH: pH(pos)
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N: Nanoarcilla MMT (g/100mL)
H: pH

La Figura 56 muestra la regresion polinomial del pH postratamiento, indicando
dependencia de la concentracién de la nanoarcilla en la neutralizacion del pH, cuando se
trabajéo a mayores concentraciones de nanoarcilla y pH en el pretratamiento, se logra

neutralizar el pH postratamiento
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Figura 57. Prediccion pH (post) del Plomo a) con respecto a la Nanoarcilla MMT, b)
con respecto al pH
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La Figura 57 (a) muestra la regresion polinomial en la prediccién realizada para
la determinacion del pH, indicando que, trabajando a concentraciones de 0.5 a
0.661 mg/100 mL, se obtiene pH entre 6 a 7.2, la Figura 57 (b), muestra una
regresion polinomial se tomo a partir de un pH de 6.5 a 8.5 donde si se trabaja a

un pH de 8.09 lograremos un pH pos tratamiento de 7.25.
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CAPITULO V
CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

5.1.  Conclusiones

En la aplicacion de la metodologia de superficie de respuesta, el modelo
polinomial fue estadisticamente significativo, tanto en la prueba de fisher, indicando con
un modelo representativo y predictivo con coeficiente de determinacion (R?) 97.7% en la
aplicacion de cuantificacion y remocion del contaminante Plomo (Pb).

Se logro obtener nanoarcilla organicamente modificada por sales cuaternarias a
través de la metodologia utilizada, este resultado se avala de acuerdo a la caracterizacién
de las propiedades morfoldgicas y estructurales obtenidas de la muestra analizada después
de aplicar la metodologia para la obtencion de nanoarcillas.

Las propiedades morfoldgicas y estructurales de las nanoarcillas MMT presentan
formas interlaminares empilladas indicando una distancia interlaminar de 18.025 A (1.8

nm) a 4.9 de angulo (20).

Las particulas de fibra lignocelulésica de arroz presentan una humedad de 11.9 %,
porcentaje de ceniza de 19.3 %, activada en el agua 0.51, masa especifica 1.32 (g/cm®) y
una granulometria de 1.48 mm.

La Nanoarcilla Montmorillonita y los residuos organicos lignoceluldsicos de fibra
de arroz mostré estadisticamente significativo como potencial uso en el tratamiento de
aguas residuales para la remocioén de Plomo (Pb). Encontrando un elevado nivel de
eficiencia para la remocion del Plomo al 99.06 % de acuerdo a las siguientes
concentraciones de nanoarcilla 0.7 (g/100mL), fibra lignoceluldsica (4 g/100mL) a pH 8
demostrandonos que el factor que mas influencia tiene en el proceso de cuantificacion y

remocién de plomo es el pH.
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Los graficos de superficie de respuesta y los modelos de segundo orden predictivo
fueron los pardmetros de nanoarcilla MMT y pH de un rango de 0.55 a 0.661 (g/100 mL),
pH de 7.5 a 8.5y fibras lignocelulésicas de arroz a 3.0 g/100 mL obteniéndose una 6ptima
cuantificacion menor de 0.0000001 mg/L y remocion del Plomo al 99.9 %
respectivamente, existiendo una alta correlacion entre la cuantificacion y remocion del

Pb y efecto de diferencia significativo en el Pre y Pos tratamiento.

5.2. Recomendaciones

Para futuros proyectos de investigacién en optimizacion de procesos de remocion
de metales pesados, se trabaje de acuerdo a los pardmetros optimizados (0.661 g/100 mL
de Nanoarcilla MMT, a pH de 8.09 y fibras lignocelulosica de 3 g/100 mL ) cuando son
aguas gue presentan una contaminacion > 14 mg/L de plomo.

Para el caso de la fibra lignocelulosica se recomienda evaluar los parametros

morfoldgicos, estructurales, fisicoquimicos, térmicos de las celulosas y ligninas presentes

en la fibra.

Obtener y estudiar nanoarcillas de tipo esméctitas y grafenos para la remocion de

metales pesados en aguas muy contaminadas.

Obtener y estudiar la eficiencia de las nano celulosas de fibras de cristales de arroz

en la remocién de metales pesados.

Utilizar otros compuestos ambientalmente correctos para modificar la arcilla, a

diferentes parametros, para optimizar un mayor distancia interlaminar.
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ANEXOS
ANEXO I. IMPLEMENTACION DEL PROYECTO DE TESIS

Muestreo y Caracterizacion de aguas

Figura 58. Toma de muestra de agua residual Laguna la Mansion

Preparacion de agua residual sintética

Figura 59. Peso de Nitrato de Plomo para su posterior mezcla con la muestra de agua.
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Figura 61. Muestra preservada de acuerdo al protocolo nacional de monitoreo.
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Obtencidon de la Montmorillonita (MMT)

Figura 63. Prueba de jarras de la mezcla de arcilla bentonita a 300 RPM durante 10
minutos.
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Figura 64. Extraccion de la solucién sobrenadante hasta una profundidad de 10 cm (a),
centrifugacién de la arcilla (b).

Figura 65. Secado de arcilla centrifugada (a), molienda de la montmorillonita (b)

Proceso de obtencion de nanoarcilla organicamente modificada
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Figura 67. Sales cuaternarias de amonio para la mezcla con la muestra de arcilla.
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Figura 70. Proceso de centrifugado de arcilla modificada
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Figura 72. Nanoarcilla seca y molienda

Caracterizaciéon de nanoarcilla

Figura 73. Equipo de difraccion de rayos X (DRX) y Microscopia de barrido (SEM)
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Obtencion de las particulas de la cascarilla de arroz

Figura 75. Tamizado de la fibra de arroz

Cuantificaciéon del Plomo

Figura 76. Muestras de agua residual de acuerdo a los 3 niveles de pH trabajados
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Figura 78. Mezcla de agua residual con un nivel de pH, nanoarci

/ ——=—';—~*‘

Figura 79. Equipo de Centrifugado y proceso de centrifugacion
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Figura 80. Muestra de agua residual después del proceso de centrifugado y toma de
muestra.
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ANEXO Il. MAPA DE UBICACION

i
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ANEXO I1l. RESULTADOS DEL ANALISIS PRE DE AGUA RESIDUAL

Anélisis Pre de agua de La Mansién

A\DEIA cac &

LABORATORIO DE ENSAYO ACREDITADO POR EL T
ORGANISMO PERUANO DE ACREDITACION INACAL - DA
CON REGISTRO N° LE-077 Pag. 1/1

INFORME DE ENSAYO N° 1902023

Cliente :JACKY MILAGROS CISNEROS GOMEZ
Domicilio legal : Urb. Alameda de Nafla Mz. L. Lote 45, Lurigancho Chosica — Lima - Lima.
Producto : Agua Residual.
Referencia del cliente : Proy de Tesis “R; ion de Mctales Pesados en Aguas Residuales usando Bentonita
como Adsorbente™
Procedencia de las muestras : Muestras enviadas por el cliente indicando lugar de Lab jo Universidad
Pervana Union, Lurigancho Chosica - Lima — Lima.
Referencia del plan de : No Aplica
Procedimiento de muestreo : No Aplica
Fecha de recepcion de las muestras : 2019002113
Fecha de inicio del ensayo 1 2019/02/13
Fecha de término del ensayo 1 2019/02/18
G Raispate Fecha de Muestreo: 2019/02/13
it i Estacién de Muestreo: AR-10 Hora: 13:05
Tipo de muestra: Agua Residual
- Limite Limite de Cuantificacién
Método de Referencia Ensayo  Mbeod el Mbdad Resultado  Unidad

APHA 3111 B tholml:l’b) 0.01 0,03 2!2 “h

Condicion y estado de In muestra ensayada: Las muestras llegaron refrigeradas y preservadas.

Las muestras llegaron en frascos de polietileno.

lnmuesuuum-mdrhpuunwlodode 10 dias lnego entregado el informe de ensayo a excepcion de las ibl
Toda ién o enmi fisica al p informe de ensayo serd emitido con la Declaracion “Supl al infe d-Em "
&mmmmkwmmlmhcm“hmmmuMnmcmﬁﬁaﬂoalmh
calidad de la entidad que lo produce.

Resultados por debajo del limite de cuantificacion del método son referenciales.

El informe de control de calidad le serd proporcionado a su solicitud.

Lima, 18 de febrero del 2019,

g TORRE
e = E LA CALIDAN
Jre Dz ACTTT Y300 QUINCA "GP N 209612

Este infofme no podr ser reproducido total o parclalmente sin la autorizacion de DELTA LAB S AC
Los resultados presentados corresponden solo o la indicada

Av. Carretera Central Km. 9.3 Mz, “A™ Lt 6 As. Ntra. Sra. de La Merced - Ate - Lima 03 - PERU
Telefax: (511) 3560230 Celular: 947148233 Email: servicioalcliented@ deltalabsac.com www. deltalabsac.com
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Anélisis Pre de agua contaminada con Pb

ADEUAB S.A.C. @ e

LABORATORIO DE ENSAYO ACREDITADO POR EL o —
ORGANISMO PERUANO DE ACREDITACION INACAL - DA
CON REGISTRO N° LE-077 Pag. 1/1

INFORME DE ENSAYO N° 1810138

Cliente : JACKY MILAGROS CISNEROS GOMEZ

Domicilio legal : Urb. Alameda de Nafia Mz. L Lote 45, Lurigancho Chosica ~ Lima - Lima.

Producto : Agua Residual.
i Referencia del cliente : Proyecto “Remocion de Arsénico en Aguas Resid utilizando ita como
i adsorbente™

Procedencia de las muestray : Muestras enviadas por ¢l cliente indicando lugar de Lab rio Universidad

Peruana Unidn, Lurigancho Chosica - Lima - Lima.

Referencia del plan de : No Aplica

Procedimiento de muestreo ¢ No Aplica

Fecha de recepcion de las muestras 1 201810129

Fecha de inicio del ensayo : 2018/10729

Fecha de término del ensayo 1 2018/11/09

Fecha de Muestreo: 20180929
-’ -y Estacién de Muestreo: 102 Hora: 13:40

Tipo de muestra: Agus Residual

Método de Referenci Easayo Cimie d Detecein  Limite de Cuacscin Resultado  Unidad

del Método____ del Método
APHA 3114B.C Arsénico wtal (As) 0,001 0,003 001 mp/l

APHA 3111 B Plomo total (Pb)

Ensayo:  Descripeion del Método de Refe

. SMEWW APKA-AWWA-WEPMJIMB,C ZJMEA 2017, Arsenic and Selenium by Hydride G tion /
Arsénico: Atomio A Hydride G
SMEWW - AHM-AWWA \VF.PM J030E y 31118, 23rd Bd. 2017 Nitric Acid Digestion / Direct
" Air-Acetylene Flame Method.
Notas:
*  Condicién y estado de la da: Las llegar frigeradas y preservadas,
. anum-llapmmmapolidhuo
*  Las muestras se mantendrdn por un periodo de 10 dias luego entregado el informe de ensayo a peidn de las ibh
*  Toda correccién o enmienda fisica al presente informe de ensayo serd emitido con la Declaracién “Supl al infor dlhuyo
. EmmMmmmedlImmMMamemNMommullmdo
calidad de Ia entidad que lo produce.

. MMwMMIhmﬁMMMHMum
*  Elinforme de control de calidad le serd proporcionado a su solicitud.
*  Latoma de muestras no ha sido acreditado por el INACAL-DA.

Lima, 12 de Noviembre del 2018,

Este infprme no podré ser reproducido total o parcial sin I autorizacion de DELTA LAB SAC
Los Itad J den solo & ln muestra indicoda

P 4

Av. Carretera Central Km. 9.3 Mz, “A” Lt. 6 As. Ntra. Sta. de La Merced - Ate - Lima 03 - PERU

Telefax: (511) 3560230 Celular: 947148233 Email: servicioalcli @deltalabsac.com www.deltalabsac.com
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ANEXO IV. RESULTADOS DE LA APLICACION DE NANOARCILLA
ANALISIS POST DE AGUA RESIDUAL

Pag. 1/1

INFORME DE ENSAYO N° 1512031

Clignie JACKY MILAGEOS CISNEROS GOMEL

gl liegeal Lirh, Adapsedsa de Mafin Me L Lote 45, Lurigancho Chosics - Lima - Lima

[ e Agiia Mesadual

Reforencin del chienie Provecio de Tesis "Hemocion de Metales Pesados en Agass Residunles usanda Besaonins
commniy Adsarhime™

Frosedencin de las mucsirs Mluesiras eovimdas por ¢l cliemo iIndganck legar oo mmoesiren; Labssaons Linrverselad
Perumna Umide, Luriganeho Chosica = Lima = Lima

IRefimenain dul plan di nvsestres Ty Al i

PFrocedimients de musstres Mo Aplica

Fiecha di réecopoion do las naestras B 1202

Fechn di s del enmiyn i | 2 R el

Fecha de ermimn el ensiyo 2E1207

. . Focha de Muestreo: 2005 210
c“"lnl:':_ll'l:ﬁ':“um' Eurncion de Muescrea: AR Hora: | 794

np-ll e mmesrra: Agiin Resiclial

: . Litmire de Dereccion Limite de Cunntficacion .
Al#aado de Referencia Emuave del Ml étada del Métada Eesuliads Unidad

L LI IE 0674

AMHA AN Flisimia 1oal P s’

Emsave: Descripeidn del Aersds de Referencia:

BVIEWOW = A A AW AW P, OCHIE w01 R, 230 el 20T e Al Ingesoim O L3

}
Plamix: g ir Avetylene Finme Method,

T
a  Camlicios v ediilo g ls muestra ensiyada; Las muestras Hegardan rilngerados y preseryadiog,

® s iveesiras | bemarail gl Teseos e polioidond

®  Las nvsesirm se mansemdrin por un pericda de 10 diss [sepo eniregaco el informe de ensevn B eveepeide de los musir perecibles,

= Toka correceii o enmioncds Taies &l presesie inloeme do ersavo serd el lRlo con ba Dealorscsin Saplensanbo sl inlomme di Bnsaye”

= Eaod resilwacks e debes sor anilizackin com perulieasion e confarmiclac) con minmsas el [T PO e T B vervilado gl s de
el dle la envidnd que ko produce,

= Besalmdos por debajo del Dmie de coanoilicasiin del mesodo son relerenciale

= Bl infarme de conmel de calidod b seed proporeionuds s s salicival,
= Lo che muestras od i sickn soneditscka por el IMACAL=114

Limaa, 18 de diciemnbre dol 2018,
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Clignie

Dignvntcilics legal
[T

Referencin del clienie

Prowedencin de las muesiras

TaeFumeniia diel plan dir nvsesire
Procedimientio de muesines

Fiewha di recepoiin de las nauesiras
Fechn di lits del enmiyn

Fechs de iérmimn el ensya

Ciédigo de Laboraoria:
112082 ]

Mlerado de Referencia

Pag. 1/1

INFOBEME DE ENSAYO N* 1512032

JACKY MILAGROS CISNERDS GOMEZ

Urh, Alanseta de Mafia Me L Late 45, Lurigancho Chosios = Lima = Lima

Agua Besnlual

Provects de Tesis "Bemocitn de Meinles Pesacos en Agass Residunles usanda Bersoninn
comm Adsarhimie™

Mluesiras envisdas por el cliemme mdcando lugar de moesirea; Labomamoso Uiniversedsd
Peeruma Unide, Luriganchis Chosics = Lima = Lima

B Apdica

Mo Apdics

20812412

A 22

MR

Facha de Aluwestreo: 200 =12/

Exmcide de Mueserea: ARA12 Hora: 16040

Tipe de mwescra; Agun Hesidial

Limire de Dipteccitn Linmire de Cusniificaciin P
del Mbtodo del Méesdo Resulinds — Unidad

AT 1T Pl ol (P [N [ [T g

Emyave: Descripcidn del Asveds de Referencia:
BAEWW = A PHA-AWW AW EE Pars, J0CWIE ¢ 301 TEE, 230 Bl 2007 Mime Acd Dogesisan ¢ Limsset

Ml

A THES

AirsAvetylene Flame Method,

Cordlicite y et da ln moestrs ensayada; Las muestras Hegarm rolngemidis y preseryisdog,

L vaemstras legarom e fraseos de palie o

s mevsesitres se ansesrdn por un perioch de 10 dins leego eniregacks el infomme de ersavo m evcepsice de lns moesicns perecibles,
Tk carrracoiion o ammbatdda aicn o1 prosisie inlomme de ersavo seck emmibido con 1 Declarciin *Saplonsata sl inlomme de Ensayo™
Fstors resuluckos i debsen sor atilizackos comn pertilieasidn de comBormiclac com normss del prodscn o sonss certiliodo dol ssiena de
vabidil de la envidmd que b produce,

Bewaltmdos por debago del ot & el iessidn del mdgodo son roleoneiales
B informe de coneed de calilngd ke serd proporcisnada 8 a0 salicivad,
L tma cho muistras e hi sichy soreditsho por ol INACAL-DA,

Limaa, 18 de diciesnbre del 2016,
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Pag. 1/1

INFORME DE ENSAYO N° 1812033

Cliente JACKY MILAGROS CISNERDS GOMEZ

il liegal Lirh, Alanseta e Mafia M. L Late 45, Lurigancho Chosics — Lima = Lima

Prochiicsn Aguia Besdial

Referencin del cliene Prosvecio de Tesis "Remocide de Menles Pesadas en Agass Residunles usanda Bensaninta
comir Aibsarhim o™

Prosedenein de las muesins Mlussaras envisdas por el clisrte mdkanck Jugar e pesiren; Labssrassn Linivenssdsd
Perumma Usnide, Loriganchs Chosica - Lims - Lima

Referencia del plan di nysestres Mo Aplica

Procodinmients de musstres Mo Aplics

Fewha dir recapuiin de las nauestras 20081202

Fevhi de e del enisiya R 202

Fecha di terming idel ensayo 2T

3 Facha de Aluesren: 20051211
Ciédigo de Laboratoria:

IR 96031 Eseacidn de Muestrea: ARAID Hora: 1121
Tipe de mwesera: Agon Kesiial
RS ——————
Limite do Dereccidn Linmice de Cusnaficacion F
Al#iodo de Referencia Emzave del Mégada del Metado Resulisds  TUnidad

EESINNND Pl total Py T3 it 017 uH-l

Emrave: Descripcide del Méreds de Referencia;

BAMEWW = APHA-AWWA-WER Parn, JUHIE y 20TLE, 230 Bl 20T Nt Acid [dgesibn | Diresc

Plomir: i dpetylone Flame Mets),

b AT
= Coliciie yoestado de ln moestra ensayada: Las moestas Hegaron rofngemdog y preservisdos,
= L ovesiras [leggaroiy eid raseos de palloilon
= s nvsesirm s nssedrin por un periock de 10 diss lsepo entregado @ inlorme de esavo B eccepeicn de lns mosires perecibles,
= Toda correcoidn o enmieda aice ol presenle el de eosayo serd emitido con b Decliracein “saplensento al infomme de Ensaye”
= Eatos pesulwmckon o deben ser anilizackis coma cervileacian de eomBnrmiclad eon noemsas del prodeeo o conso ceriilieads del sisiens de
calitlnl il la envidmd qus ko produce,
= Pesalidos por debago Sl B & cuanuliese|dn del mdsels son relerencialos
= Elinfarme de coned de calidsd be seod propescionsdo 5 so solicival,

Lt che muestrs g hi sich soredeck por el INACAL-DA,

Lima, 18 de diciembre del 2018,
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Cliente

Dol liegnl
PFrocluesa

Referencin del clienie

Progedencin de las muesims

Teeefomencin dil plan di et e
Procedimicnis de musstnes

Fecha di recopoion de las nuesiras
Fecha dlo ik del cnsayo

Fecha de wermima del ensyyo

Cedigo de Laboratoria:
IR 201041

M erado de Referencia

Pag. 1/1

INFORME DE ENSAYO N® 1812034

JACKY MILAGROS CISNERDS GOMEZL

Uirh, Alanseda de Mafia Me L Late 45, Lurigancho Chosics - Lima - Lima
Agiiia Besilial

Prowecis de Tesis "Remocidn de Meinles Pesados en Agass Besid
comnin Adsarhone”

Meluestras eovisdas por el cliente Indsanck |ugar de poesiren; Laboraoss Linrvemsslsd
Perumna Unigy, Luriganche Chosics = Lima - Lima

iy Apdics

B Apdica

200812712

2E 22

2812007

les usacha B

Focha de Aluestres: 20051211

Excncion de Muesereo: AR-04 Hora: 1452

Tipe de mwezera: Agin Rescdual

Limire de Dieteccitn Limite de Cosnnaficacitn -
ded Mewodo del Meesdo Reculieds  Unidad

AT 11111 Pl toal | P 1,00 [N 7300 uﬁ-l

Frzaye: Descripeidn del Aléreds de Refersncia
BAIEWW = A PEHA-AWWASWEE s AR v A0D LR 23nd Bl ST Mg Acid Dhgesiin ¢ 1

il

Air=Avetylene Flame Method,

Condicitn y ealido do s musestra ensayadi: Las muestras Negoron relngonnlog ¥ preseryidos,

L ivaeriiras Nlogaron @i [Feseos de palieiders

L mvsesiirems se meanserclrdn por un periock de 10 cins lsego entregack ol infoome de ensaya B excepeicn de los muesirns perocibles,
Tonda oorrecoito o emiendla [Bsion a1 prosesie inlomme Oe eosavo derd emiiklo con b Declaracidn *Saplemsento al isfomme de Ensayo”
Esbo resul ks i deben sor atilizackis coma earuilicacidn e conBarmiclacd com nimas ded prodacto o comso certilloado del sisiena de
cabitdid de la entidmed gue o produce,

Besalmdos por dobape del oot de copnil s iim del msodo san releveneisles
Fl inBarme de contmed de calidsd be seeh proporeionado g oso solicivad,
Lt e muestras o hi sck pomedischo por el INACAL-DA,

Limaa, 18 de diciembre del 2016,
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Clienie

[RATTE TR [N T
PFrosliesn

Referencin del clisnie

Progedencin de las muesims

[eeirencin dil plan di st
Procedimicnts de muestres

Fecha do recopoiin de lis naestras
Fecha do itk del ensiyo

Fecha de trming del ensayo

Cédigo de Laboratorio:
IRI 2015

Mlesodo de Referencia

Pag. 1/1

INFORME DE ENSAYO N® 1812035

JACKY MILAGROS CISNEROS GOMEL

Urh, Adansada e Mafia M L Lot 435, Luriganche Chosics — Lims — Lima

Agiiia Residial

Proyectos de Tesis “Remocidn de Memles Pesscos en Agass Residunles usanckn Bensanita
commi Adsarhimie™

Mluesiras envisdas por el clieme ndeank lugar de mesiren; Labosaman Uinivenssdsd
Perumna Vi, Luriganche Chesica = Lima - Lima

My Apdica

M Apdica

20081202

2R 212

2E2N7

Fecha de hluesiren: 20151211

Excacion de Muestrea: AR5 Hora: 1602

Tipe de mwesera: Agin Residual

Limire de Deteccidn Limire de Cusnificacién <
el Altodo del M#oodo Reculisde  Unidad

AL 01T Pl torial [P 1,011 0 FIE u“-L

Ferave: Diescripcidn del Méveds de Referencia;
SMEWW = A PHA-AWWANEF Farn, A000E w 300 TE, 230 Bl 2007 Sdwie Achd Dbgesuan | Direct

Meima

Mo
L]
= Ls nvsesitras egaron en raseos de polioidong
-
-
-
catbiclmel dlee la eniidmed gque o produce,
-
-

Adrs ety lene Flame Method,

Comdlicidn y eslado do ln muestra ensayiadi: Las muestras legarn relngomdog y preseryinlos,

Las nvaesiirms se manserciedn por un peciock de [0 dins lsego entregack o infomme de avsaya B avcepeidn de los s ieas perocibles,
Towka correcoiin o esmeosla aics 8l presesie infoeme de eosavo secd emiiklo con s Declaracidn *Saplemsento al inlomme di Fosayoe™
Fsbom pesultackos s dhebven sor aiilizackos comn cervilieas dm de ponBarmiclag) con nomess ded prodects o comso oert oo del sisena de

Besalindos por debajo del lmie de cuanuleacion del mesodo son releremaiales
Bl informe de pantsed de calidmd be secl proporciosado & su salicivad,

Lo s che muestros o hi sch soreditechs por ol INAC AL-DA,

Lizaa, 18 de dickemabre del 2018,
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Pag. 1/1

INFORME DE ENSAYO N* 1812036

Clignte JACKY MILAGROS CISNEROS GOMET
Do ol lizgal Urh, Alanseda de Mafio M L Late 45, Lurigancho Choscs — Limas - Lims
PFroxhiesa Ajrin Resdial
Referencin del cliene Proveio de Tesis "Remocin de Meinles Pesados en Agass Besidunles usaudo Besanina
coam Adsarbim ™
Progedencia de las muesims Mlucsiras e isdas por el clieme indicancho Jugar de mnesiven; Laboraorin Universidsd
Feruma Usnide, Lurigancho Chosica = Lima = Lima
Reforencin del plan di nvsestin M Apdics
Procedimicnto de muestren Ma Apdica
Fecha di revipiiin de las nauestras 20081242
Feha do b del enmiyo L1 ST
Fecha de térming del ensiya 2812407
. Fecha de AMuesires: 200512711
cﬁnlﬁﬂm'{mm' Excncitn de Muesereo: AR-00 Hora: 17 14
Tipe de mwescra: Agun Hesiclial
Mesodo ds Referencia I..‘!‘ Limire ds Dececcidn Litmice de Cusnnificacien Resulinds Unidad

del Méindo ded Mlémda

AT T 110 Flustmar tovtal | Py 1111 [ 100 g T

Emsave: Descripcion del Mersda de Referencia:

SMEWW = ATHA-AWWA-WEF Part, 00 5 3001, 230 B 2007 Mirie Ackd Ddgesuan ( Direct
Adr-Avetylene Flame Method,

R T TS
= Condicids y ealado de o muestrs ensayada; Las muestras Hegaron rolngenlos y preseryislas,
= L nvadsiras [legaron eid rascos & palienidoms
= Las nvaesirm se mansercdrdn por un peciock de 10 dins lsego eniregack o infomme de ensevn 8 evcepeidm de los muesions perecibles,
= Tl corveeeiin o cnmiondda sies o1 prosemie informme do ensavo aerd emitido con ba Declaracidn “saplemsento gl inlonme do Ensayo™
= Estos reuliackes ne deben ser wilizackos comn eertilieacidm de conBrmiclad con nomaas del peodacio o comso certilioado del ssiens de
walitdend il Lo enbidmd que ko produce,
= Resalidos por debajo del Hmite de cupntilicacidn del mdodo son relerenciales
= Elinforme de contreld de calidng b seeh proposcionada g su salicivad,

L towma che muesrs oo i sco sorediisdo pos ol INACAL=11A,

Lisaa, 1§ de diciemnbre del 2018,
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Cliente

Dyl liegnl
Mroscliiesn

Referencin del clisnie

Pag. 1/1

INFORME DE ENSAYO N° 15812044

JACKY MILAGROS CISNERDS GOMEL
Uirb, Alanseda dee Maiin Me L Lote 45, Lurigancho Chosies - Lims = Lima
Agig Besdial

[Py e Tesis "R ity e Metnles Pesados en Agass Residuales usann Bensanita
coami Adsarbine™

Wluesiras envisdes por el clierie indianck lugar de mesiren; Laborara Linversklsd
Feruma Union, Lurigancho Chosios = Lima = Lima

Prosedenzin de las muesins

[eeFirenicin dil plan i nvsestnos Mo Aplics
IProcedimients de musstres Ma Aplics
Fecha di recepoion de las naestras 200812713
Fechn do itk del ensiyo IR 123
Fecha de terminn del ensiyo 200812018
Codics de Lab rin: Fecha de Aluesmres: 200502011
e Esencion de Muesereo: AR Hora: 1245
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Peruma Ui, Luriganche Chesica = Lima - Lima

Teielimenin dil plin g st T Apdica

Procedimicnio de musstres M Apdica

Feicha d recapoiin do las naestras 20081218

Fevhi do itbewn del enisiya 2OIE 2K

Fechn de idrming del ensiyo 28122

Focha de Aluestres: J00%| 214

cﬁ'mmﬂ'“m: Esacion de Muwesereo: AR5 Hora: 1324
h Tipe de mwesera: Agin Kescdual
Metada ds Beferencia Egtave Limire do Dereccion Linuige de Cusntificacisn Resuleads Unidad

del Metndo del Mleaado

APILA T 1 Pl toal | P T, [ TAS uﬁ-t

Friaye: Descripeidn del Méreds ds Referencia:

BMEWW = ATHA-AWWA-WEF Part, S000E v 30008, 230 B 2007 Miwke Ackd Digesian | Dire
Adr=Avetylene Flame Method,

i

b ]IS
o Comlicion y eatmlo de ln muestrs ensayada; Las musstras Negaron relngendag y preserymdog,
* Ls nssiras |begaron ey [raseos oo polig il
= Las nvaesirm se nanserdnin por un pericck de 10 dins lsego eniregack ol inloome de esavo B exeepsicm de los muesiess perecibles,
*= Tinka eorrecciin o eomioicds Taden ol prosesie infoome de ensavo serd emitido con s Deelaracin " Saplomsenbo sl inlonme de Ensaye™
= Eatod resulackos e el sor atilizacdos comn eervilicacion de conBormiclad eon nomes ded prodascn o conso certilioado del sisiena de

cabidod de la enbidmd gue o produce,

Besaldos i debafo Sl e & cinnn s idn del mesodo son elerencialos
E informe de contmed de calidsd b seeh proporeionato nosu solicivad,

Lt e muestras s hi sco soneditsdo por el INACAL=DA,

Lisaa. 18 de dicienabre del 2018,

171



Clienie

P il legal
Froehiesa

Referencin del clienie

Progedencin de las miesimas

ReForenia del plan de nvsestran
Procedimiento de muesireo

Fuevha dlie recopoiin e las naestras
Fecha de imes del ensayo

Fevha de términn del ensiyo

Cadigo de Laboratorio:
[EY RGN

Ml¢ando de Referencia

Pag. 1/1

INFORME DE ENSAYO N® 1812079

JACKY MILAGROS CISNEROS GOMEL

Urh, Alamseda die Mafio Me L Lot 45, Luriganciiy Chosics - Lims — Lima

Apii Besalial

Proyecio de Tesis "Remocion de Meinles Peisdos en Apass Residunles usancn Bensaning
corni Adsarhimie™

Mluesaras civvimdas por ¢l clisnte ndksmck lugar de mmissmen; Laboratons Univesslsd
Perumma Unidn, Luriganche Chosics = Lima = Lima

Mo Apdica

Mo Apdica

2R 12K

20081 2/1R

IR 2R

Fecha de Aluesores: 200512/ 14

Exeacion de Mueserea: AR-04 Hors: 12410

Tipe de muesera: Agun Rewdual

Limite de Dereccicn Limice de Cusnificacicn -
del Mwsdo del Messdo Resulisds  Unidad

APHA 111 0 Pl laital [Py 0,001 [ §.300 "I T

Estaye: Descripcidn del Méreds de Referencia:
BMEWW = A PHA-AWWA-WEE Marl, A00HE 5 30] LR 2300 Bl 20T Mg At Lgestsn ¢ L

Meima

Ming
-
® Lms nvseairas begarmiy ein Faseo s o solieiilon
-
-
-
bl dle la entided que o produce,
-
-

Air-Avetylene Flame Method,

Cornlicidm y ealmdo do ln musstra ensayada: Las muestras Negoron relngenndog y preserymlog,

Lo nvaesirms s nsanserciedn por un pericgn de 10 cins leego eniregack ol infonme de ensaya B eveepsiom de los moesins perecibles,
Toda correcoion o mmmiola Baics ol prosente inlomme do ensavo serd emilklo con by Declorcen Saplonsantbo sl inlonmae de Ensayo™
Fso resulumckn o deben ser wilizacs comn eerileacion de comBarmiclad eom nomsas del prodaeo o conso certiliodo del sisiensa de

Rewaltndos por debajo del Hmite de capnuilieacion del mdodo son eleenciales
Elinforme de conined de calidid e sech proposeiondo 5 o salicivad,

= L toma ce muesias oo i sic sorediiado por el INACAL=D3A,
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Andlisis post de la optimizacion

ADEMB S.A.C. C@— INAGAL

Labcranes e Exsrp
Acreditado

LABORATORIO DE ENSAYO ACREDITADO POR EL SRRt
ORGANISMO PERUANO DE ACREDITACION INACAL - DA
CON REGISTRO N° LE-077 Pig. 1/1

INFORME DE ENSAYO N° 1902023

Cliente : JACKY MILAGROS CISNEROS GOMEZ

Domicilio legal : Urb. Alameda de Nafia Mz. L. Lote 45, Lurigancho Chosica — Lima — Lima.

Producto : Agua Residual.

Referencia del cliente : Proyecto de Tesis “Remocion de Metales Pesados en Aguas Residuales usando Bentonita
como Adsorbente™

Procedencia de las muestras : Muestras enviadas por el cliente i do lugar de Lab rio Universidad
h—ummmcm Lima — Lima.

Refe ia del plan de : No Aplica

Procedimiento de muestreo : No Aplica

Fecha de recepcion de las muestras 1 20190213

Fecha de inicio del ensayo 1 2019/02/13

Fecha de término del ensayo 120190218

Fecha de Muestreo: 20190213
Cédigo de Laboratorio:

Estacidn de Muestreo: AR-11 Hora: 14:00
1902023-2
Tipo de muestra: Agua Residual
Limite de Deteccién Limite de Cuantificacién
Método de Referencin Ensayo del Métod del Métod Resultado  Unidad

APHA 3111 B Plomo total an) 0,01 0,03 EI u}

Ensayo: Descripeibn del Método de Ref

SMEWW - APHA-AWWA-WEF Part. 3030E y 31118, 23rd Ed. 2017 Nitric Acid Digestion / Direct
Plomo:  Ajr. Acetylene Flame Method.

Notas:
*  Condicion y estado de la muestra ensayada: Las muestras llegaron refrigeradas y preservadas.
*  Las muestras llegaron en frascos de polictileno.
. hsmmuumnmendrhpwmwindodelpﬁwn‘bdhhu&m- peidn de las perecibl
. i jenda fisica al p informe de ensayo serd emitido con la Declaracion “Supl al infi de Ensayo™
. mMumwm-umnmmmcﬁMhmmmumommrmmmu
calidad de la entidad que lo produce.

*  Resultados por debajo del limite de cuantificacion del método son referenciales.
. EIM&W*NW&MWI-M

Lima, 18 de febrero del 2019.

.C.

Ry

E
SUBGERENTEDE LA CALIDAD
CIF N 20912

i ser rcpmdm ido total o parcialmente sin la autorizacion de DELTA LAB SAC

Los Itados presentados corresy %olo o la muestra indicada

Av, Carretera Central Km. 9.3 Mz, “A™ Lt. 6 As. Ntra. Sra. de La Merced - Ate - Lima 03 - PERU
Telefax: (511) 3560230 Celular: 947148233 Email: servicioalcliente/@ deltalabsac.com www.deltalabsac com
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MOVILAB DEL PERU S.A.C

Equipos - Materiales y Reactivos para Laboratorio - Insumos Quimicos Industriales
Diversas Aplicaciones: Aeronautica - Textiles - Mineria - Limpieza Industrial.
Fabricamos sobre Pedido, pequefias y grandes cantidades.

Kits de Biologia, Fisica y Quimica Educativa

CERTIFICADO DE ANALISIS
SALES CUATERNARIAS
LOTE: 100-091117

ANALISIS RESULTADO

ESTADO FISICO : Liquido translucido

COLOR ; Incoloro

OLOR : Caracteristico

pH (25°C) : 12

DENSIDAD : 0,98 g/mL

VISCOSIDAD : 72 cp

PERSISTENCIA ESPUMA(] min) ; 20mL

INCOMPATIBILIDAD : Incompatible con sustancias de tipo 4cido

FECHA DE FABRICACION: NOVIEMBRE DEL 2017
FECHA DE VENCIMIENTO: NOVIEMBRE DEL 2020

LU LY ALEE.. >
(= NYE
MOMIEAR DFE FERY S A.C

Jr. Leon Velarde 483 Piso 5 - Lince Telf.: 265-5221/ Cel.. 988464848
E-mail: movilabperu@hotmail.com
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Tabla 34. Resultados de la regresion lineal para la cuantificacion del Plomo (mg/L) segun el error puro.

Regressn Coeff. Std. Err. Pure Err t (9) p -95% Cnf. Limt + 95% Cnf. Limt
Mean/Interc. 27.8253 3.505945 7.93662 0.000024 19.8943 35.7563
(1) Nanoarcilla Bentonita (g/100mL)(L) -30.9667 8.807063 -3.51612 0.006555 -50.8896 -11.0437
Nanoarcilla Bentonita (9/100mL)(Q) 17.8875 7.515245 2.38016 0.041217 0.8868 34.8882
(2) Fibra Lignocelulésica (g/100mL)(L) -2.6507 1.961656 -1.35128 0.209591 -7.0883 1.7868
Fibra Lignoceluldsica (g/100mL)(Q) 0.0755 0.300610 0.25116 0.807334 -0.6045 0.7555
(3)pH (L) -3.6316 0.751436 -4.83294 0.000930 -5.3315 -1.9318
pH  (Q) 0.2171 0.068020 3.19140 0.010982 0.0632 0.3710
1L by 2L 3.4925 1.503049 2.32361 0.045218 0.0924 6.8926

Tabla 35. Resultados de la regresion lineal para la remocion del Plomo (%) segun el error puro.

Regressn Coeff. Std. Err. Pure Err t (9) p -95% Cnf. Limt + 95% Cnf. Limt

Mean/Interc. -94.583 24.51710 -3.85783 0.003860 -150.044 -39.1213

(1) Nanoarcilla Bentonita (g/100mL)(L) 216.550 61.58786 3.51612 0.006555 77.229 355.8715
Nanoarcilla Bentonita (9g/100mL)(Q) -125.087 52.55416 -2.38016 0.041217 -243.973 -6.2016

(2) Fibra Lignoceluldsica (g/100mL)(L) 18.537 13.71788 1.35128 0.209591 -12.495 49.5687

Fibra Lignoceluldsica (g/100mL)(Q) -0.528 2.10217 -0.25116 0.807334 -5.283 4.2275

(3)pH (L) 25.396 5.25480 4.83294  0.000930 13.509 37.2833

pH  (Q) -1.518 0.47567 -3.19140 0.010982 -2.594 -0.4420

1L by 2L -24.423 10.51083 -2.32361 0.045218 -48.200 -0.6459
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Tabla 36. Resultados de la regresion lineal para la remocion del Plomo (%) segun el error residual.

Regressn Coeff. Std. Err. Pure Err t (10) p

- 95% Cnf. Limt

+ 959% Cnf. Limt

Mean/Interc.
(1) Nanoarcilla Bentonita (g/100mL)(L) 216.550

Nanoarcilla Bentonita (g/100mL)(Q)

-94.583

-125.087

(2) Fibra Lignocelulésica (g/100mL)(L) 18.537

Fibra Lignocelulésica (g/100mL)(Q)

(3) pH
pH (Q)
1L by 2L

(L)

-0.528
25.396
-1.518
-24.423

23.95861
60.18492
51.35701
13.40539
2.05428
5.13510
0.46483
10.27140

-3.94776 0.002740
3.59808 0.004863
-2.43564 0.035110
1.38278 0.196828
-0.25701 0.802381
4.94560 0.000582
-3.26580 0.008490
-2.37777 0.038759

-147.966
82.450
-239.518
-11.332
-5.105
13.954
-2.554
-47.309

-41.1997
350.6505
-10.6569
48.4058
4.0492
36.8378
-0.4823
-1.5370
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