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Resumen
La contaminacién de los cuerpos de agua por descarga de cromo hexavalente, es un problema
ambiental muy significativo, del mismo modo, las especies de cromo VI son utilizadas en
diferentes procesos productivos. Este trabajo comienza por la obtencion o sintesis en el
laboratorio de poli(butilmetacrilato) y paralelamente de poli(butilmetacrilato) modificado con
oxido férrico al que se le afiade un 20% en peso de oxido férrico con respecto al peso del
monomero butilmetacrilato. Una vez se obtiene el polimero es caracterizado por Infrarrojo IR-
ATR y puesto a interactuar con soluciones patron de dicromato de potasio bajo distintas
condiciones, a las que previamente se les ha determinado sus valores de absorbancia utilizando la
técnica espectrofotometria UV-visible.

Se evalua la matriz polimérica poli(butilmetacrilato) modificada con 6xido férrico
después de interactuar con las soluciones de dicromato de potasio, analizando una muestra por
espectrofotometria UV visible y se establece una eficiencia del 80% en procesos de retencion de
cromo hexavalente en ambientes &cidos, lo que puede constituir en proyeccién y una vez se
escale a nivel industrial, un aporte significativo en la reduccion de los niveles de cromo total y
cromo hexavalente permitidos.

Palabras clave: cromo hexavalente, poli(butilmetacrilato), 6xido férrico, polimeros,

dicromato, adsorcién



Abstract
The contamination of water bodies by hexavalent chromium discharge is a very significant
environmental problem, in the same way, chromium VI species are used in different production
processes. This work begins by obtaining or synthesizing poly(butylmethacrylate) in the
laboratory and, at the same time, poly(butylmethacrylate) modified with ferric oxide to which
20% by weight of ferric oxide is added with respect to the weight of the butylmethacrylate
monomer. Once the polymer is obtained, it is characterized by IR-ATR Infrared and put to
interact with potassium dichromate standard solutions under different conditions, whose
absorbance values have previously been determined using the UV-visible spectrophotometry
technique.

The polymeric matrix poly(butylmethacrylate) modified with ferric oxide is evaluated
after interacting with potassium dichromate solutions, analyzing a sample by UV-visible
spectrophotometry and establishing an efficiency of 80% in hexavalent chromium retention
processes in acidic environments, which which can constitute in projection and once it is scaled
to an industrial level, a significant contribution in the reduction of the levels of total chromium
and hexavalent chromium allowed.

Keywords: Hexavalent chromium, poly(butylmethacrylate), ferric oxide, dichromate,

adsorption



Contenido
Planteamiento del Problema............coooiiiiiiiiiiee e 21
ArDOL A& PrODIBMAS...........cvecvivieeieeieieie et 22
ATDOL A8 ODJELIVOS ...ttt sttt an s 23
Seleccion de la Estrategia OPtimMa.............cvvcvevieiereieeeseeesieseessesesseses s s 24
Matriz del Marco LOGICO .......oveuiriiiiiiiiiiieisie ettt 25
JUSTITICACTON. ...ttt sae e 27
Matriz de 1as Partes INtEreSatas ..........cccuiireririeiieieie e 29
INEFOTUCCION ...ttt bbbttt ne et e 31
ODJETIVOS ...ttt bbb bbbttt bbb 35
ODJETIVO GBNEIAL ...t 35
ODjJetiVOS ESPECITICOS......civiiiiiiie ittt re e sre e 35
RECUISOS ...t 36
Estructura de Desglose de Recursos (RBS) ........ccoeiveiiiiiiicic e 36
IMBLFIZ A8 RECUISOS. ...ttt bbbt 37
Planificacion de ACHIVIAAUES. ..........coveiiiiiiee e 39
Estructura de Desglose del Trabajo (EDT) .....cocvvveierineienieieseseeeeeee s 39
Diagrama 08 GANTE ..........ooiiieieieie et 40
Marco CoNCEPLUAL Y TEOIICO. .....ccuiiiiiiieiiiieierte et 41
Bl CrOMO . 41

Propiedades Fisicas del CrOMO ........cceiiiiieiieiic e 42



ESPECIES U8 CrOMO....uicuiiciie ettt sttt e enreenesneesneenee s 42
Métodos de Tratamientos de Aguas ReSidUales............ccoveiveveiiereeieniece e 43
2] 14T oSSR 44

MEtodos de POIIMENIZACION...........cciiiiiiiciceee e 47
INAUSEIIA POIIMEIICA ..ottt nreenen 48

POIMEIOS ACKTTICOS .....cviiiiiiiciieee e 49

Poli(butilmetacrilato) (PBIMA) .....ccooiiiieieee ettt 50

Informacion Comercial del Poli(butilmetacrilato) .............ccccoveveiiieieeii e, 51

Uso Industrial del Poli(butilmetacrilato)............ccooeviiiiiiiiiiiieeee e 52
Procesos de AdSOrcion €n POIIMEr0S ..........ccvcviveieieiiie s 52
OXIAO FEITICO w.vvvvirvrcteeeseee ettt s sttt ettt sttt aneeas 54
Buenas Practicas de Laboratorio...........ccoveviiiieiieieie e 55

Equipos Utilizados, Técnicas Utilizadas y Metodologia ..........cccccvvevveieiiieiicnc e 58
EQUIPOS ULHHZAGOS ...ttt st sne e 58

TaAMIZ MOIECUIAN ... ns 58

PUNEO B FUSION.....c.viiiiieciececeee ettt ettt sne e ne e 58

(OF: o 0T W T (01 0] - WSS 58

Balanza ANAlItICA .......ccveeeiiiiee e s 60

Plancha de Agitacion Magnética Multicanal .................ccccociviiiiicic i, 60

(@010 g} {1 - RS SSST 61



Agitador de Laboratorio VOIEX........cccvereiieieere e seesie e se e se e 63
INFrArr0JO IR-ATR .. oot e e enee e 63
Espectrofotdmetro UV-ViSiDIe ... 64
TECNICAS ULIIZAUAS ....c.vcveeieee e s 67
1V EC] (oo [o] [T 1 - USSR USSR 68
Diagrama de Flujo del Proceso de Sintesis y Caracterizacion del Polimero ................ 69
Obtencion del Polimero sin Modificar (PBMA) .........cooviieiieiicicceece e 70
Obtencion del Polimero con ABCN..........cooiiiiiiieeie s 80

Sintesis del Poli(butilmetacrilato) Modificado con Oxido Férrico (PBMA + Fe0s) .. 82

Técnica de Analisis del 10N DICrOMAL0..........ccoveiririiieeseees s 88
Diagrama de flujo del Proceso de Uso del Dicromato de Potasio ............cccccecverveenene. 89
Espectro UV — VIS del KoCraO7. ..o 90
Curvas de Calibracion del dicromato de potasio ..........ccccceeveevevievi e 91
Condiciones de EXIFACCION.........coiiiiiiiieiecieeee e 95

Comportamiento del Composito en Alicuotas 5,0 mL y 12,5 mL Llevados a 50mL 95

Evaluacion del Composito Teniendo en Cuenta el pH .......ccoovvieiiiiciiiieece 96
Valores Porcentuales de la Absorbancia en Funcién de la Concentracion............... 99
Valores Porcentuales de la Absorbancia en Funcién del pH ............c.ccooeeieine. 100
ANALISIS de RESUITAAODS ... .o.viviiieiieiee et 101

Esquematizacion del Desarrollo de la Investigacion ............ccccecceiveeieevciiicse e 101



Evaluacion de la Sintesis de Poli(butilmetacrilato) ..........ccccovevviieiievciiccece e 102
Modificacion Fisica de Poli(butilmetacrilato) con Oxido FErfico ..........c.ccevvvrnnne. 108
ANALISIS de 10N DICIOMALO .....ecvvevieieiiesie sttt 113
Evaluacion y Uso de la Técnica Espectroscopia UV- Visible ... 114
Construccion y Analisis de las Curvas de Calibracion ............cccccovevviiieiieieennenn, 115
MELOAO dE EXLIACCION ..ovveiiiiiiieieie ettt bbb 117

Efecto en la Concentracién del lon Dicromato al Interactuar con los Polimeros

(@] 017 0] o [0 SRS S P O TP 119
Efecto de la Condicion de pH al Interactuar con los Polimeros Obtenidos............ 121

Tabla Resumen de 10S ReSUItAAOS ..........ccveiiiieiieiece e 122
Consideraciones de Acuerdo con 10s Resultados.............cocovviiniiiniiicnc i 123
Esquema Alcance de 1a INVESLIgaCION..........cc.ccveiiiiie i 123
Aplicacion a Procesos INUSLHAIES...........c.coveiiiiiiicce e 124
CONCIUSIONES ...ttt ettt bbbt n e st et e see s benbesbenbenreas 126
RECOMENUACIONES. ....c.eeieiiieciieiietiee ettt bbbttt neesbesbesreene e 127

R BT ENCIAS ...t ettt ettt e e e e e e e e 128



Figura 1: La cromita
Figura 2: Monomero de etileno
Figura 3: Polimerizacion del polietileno
Figura 4: Polimerizacion del nylon
Figura 5: Acrilico (Polimetilmetacrilato)
Figura 6: Molécula del butilmetacrilato (BMA)
Figura 7: Apariencia del 6xido férrico
Figura 8: Pdster BPL — UNAL
Figura 9: Molécula del peréxido de benzoilo
Figura 10:
Figura 11:
Figura 12::
Figura 13:
Figura 14:
Figura 15:
Figura 16:
Figura 17:
Figura 18:

Figura 19:

Lista de Figuras

10

41

45

45

46

49

50

54

57

74

1,1° Azobis (ciclohexanocarbonitrilo) (ABCN)

80

Molécula de 6xido férrico

82

Reaccion general de polimerizacion

Caracterizacion del poli(butilmetacrilato) (PBMA)

Etapa inicial del proceso de polimerizacion

Etapa de propagacion en la polimerizacion

Etapa de finalizacion de la polimerizacion

Espectro Infrarrojo del éxido férrico

Espectro Infrarrojo del material obtenido por mezcla simple

IR del polimero modificado con éxido férrico

103

104

106

107

108

109

110

111



11

Lista de Tablas
Tabla 1: Matriz del Marzo 10QICO.......cocviiieie e 25
Tabla 2: Matriz de 1as partes iNtEreSAdaS .........ccveiveieeiieiieii e 29
Tabla 3: MALIZ 8 FECUISOS. ...ttt 37
Tabla 4: Diagrama 08 GaNT............ceiiiiieiiieii et e e ae e sreenreanee e 40
Tabla 5: Informacion comercial del poli(butilmetacrilato).........c.cccevvveiieiicccc e, 52
Tabla 6: Matriz de evaluacion de alternNatiVas ............ccoeoeiiiiereiiiiee e 67
Tabla 7: ESPectro UV-VIS del KaoCraO7.....coiiiiiieieiisesseeee s 90
Tabla 8: Curva de calibracion A = 350 NIM......ccuoiiiiiiiiiiieiiii e 94
Tabla 9: Curva de calibracion A = 380 NIM.......cccoveiieiiieiieie e 94
Tabla 10: Comportamiento del composito en alicuotas 5,0 mL y 12,5 mL llevados a 50mL...... 95
Tabla 11 Comportamiento del composito en condicion de variacion de pH..........cccccccevveienne. 96
Tabla 12: Absorbancia porcentual del K2Cr207 variando la concentracion ..............cccoeevvvinenne. 99
Tabla 13: Absorbancia porcentual del K2Cr207 con variaCion pH ..., 100
Tabla 14: Asignacion de las bandas IR para los polimeros PBMA y PBMA + Fe20s............... 112

Tabla 15: Absorbancia del dicromato de potasio para la alicuota de 1,0mL e interactuando con el
[oTo] LT L=T (ol g aToTo 11 1 To=To (o OSSO 120
Tabla 16: Absorbancia del dicromato de potasio interactuando con el polimero modificado para

solucion preparada a Un PH A8 2,17 ......c.ecvi ittt re e 121

Tabla 17: TaDIa 08 FESUITATOS ... enseeennennennnen 122



Esquema 1:
Esquema 2:
Esquema 3:
Esquema 4:
Esquema 5:
Esquema 6:
Esquema 7:
Esquema 8:
Esquema 9:

Esquema 10

Esquema 11:
Esquema 12:
Esquema 13:
Esquema 14:
Esquema 15:
Esquema 16:
Esquema 17:
Esquema 18:
Esquema 19:
Esquema 20:

Esquema 21:

Lista de Esquemas

12

Arbol de problemas 22
Arbol de objetivos 23
Seleccion de la estrategia 6ptima 24
Fases del proyecto de investigacion 33
Obijetivos 35
Estructura de desglose de recursos 36
Estructura de desglose del trabajo 39
El cromo - propiedades fisicas 42
Cromo trivalente 42
: Cromo hexavalente 43
Métodos de polimerizacion 48
Polimeros 49
Adsorcion 53
Oxido férrico: Caracteristicas fisicas 54
Diagrama de flujo de sintesis y caracterizacion de los polimeros 69
Diagrama de flujo uso K2Cr207 89
Desarrollo de la investigacion 101
Mezcla de reaccion para la polimerizacién 105
Protocolo general de extraccion y cuantificacién de ion dicromato 118
Alcance de la investigacién 123
Condiciones controladas de laboratorio 124




13

Lista de Graficos

Gréafico 1: ESPectro UV-VIS del KoCraO7. ... e 115
Grafico 2: Curva de calibracion KoCra07 a X =350 NM ....c.oiviiiiiiiiriiiiiceeseseeeseseee e 116
Grafico 3: Curva de calibracion KoCr207 a X =380 DM ......ocveveeiieireiiiieeese e 117
Gréfico 4: Porcentaje de reduccion de absorbancia de K>Cr,O7 variando la concentracion...... 119

Gréfico 5: Porcentaje de reduccion absorbancia del K2Cr.O7 con variacion pH.............cc.c...... 121



14

Lista de Fotografias

Fotografia 1: Elementos de proteccion personal (EPP) en el laboratorio..........ccccccovvevviveinennnns 57
Fotografia 2: Fusidmetro Electrothermal 9100 SMPLL........cccccoiiiiiiiieie e 58
Fotografia 3: Manipulacion correcta de VAPOIES .........cocceveiieieiiieiie e sa e 59
Fotografia 4: Cabina de eXtraCCiOn U gASES.........cvveiierieieiieieeieseeste e se e e ree s e e sre e sneenee s 59
Fotografia 5. Balanza analitica, Mmarca SartOriusS ...........cccoeiiereiieiee i 60
Fotografia 6: La plancha de agitacion magnética marca - MS-H340-S4...........ccccccovvevviieinennns 61
Fotografia 7: CentrifugagOra...........ccueiuieiiiiieiicce sttt e e e e 61
Fotografia 8: Recopilacion de muestra del polimero..........cceoveeiieie e 62
Fotografia 9: POIIMEro decantado..........ccecieiieiiiiie it 62
O (0 To oL I RN 0] £ (=) USROS 63
Fotografia 11: Infrarrojo IR-ATR, unido al computador............cccccvveiieieiiece e 64
Fotografia 12: Espectrofotdmetro EMC-11-UV .......cc.cccooiiiiiiiiie e 65
Fotografia 13: Juego de celdas de cuarzo y dicromato de potasio..........ccccveevvevieiiieiiesieeieseenns 65
Fotografia 14: Lectura de 1a abSOrbancCia...........cccccveiieiiiii i 66
Fotografia 15: Celda lista para la lectura de la absorbancia ..............cccccoevveiieeii i 66
Fotografia 16: Butilmetacrilato (BMA) ........cov oot 71
Fotografia 17: BMA, Montaje listo para agregar el BMA..........cc.cooeiieiiiieceee e 72
Fotografia 18: Se agrega €l BMA ..........ooi et 72
Fotografia 19: BMA, siendo depositado sin el inhibidor.............c.ccooveiiiiiiicicccee 73
Fotografia 20: BOMDA U @ITE ........ecveiuieiiiiic ettt te et te e s e sre e sreesteeee s 73
Fotografia 21: Presentacion comercial del per6xido de benzoilo...........c.ccoeeveiiiiiiicccciccies 74
Fotografia 22: BMA con dispuestos para iniciar la polimerizacion ...........c.ccccoccoveiiiiciicieennns 75



Fotografia 23:
Fotografia 24:
Fotografia 25:
Fotografia 26:
Fotografia 27:
Fotografia 28:
Fotografia 29:
Fotografia 30:
Fotografia 31:
Fotografia 32:
Fotografia 33:
Fotografia 34:
Fotografia 35:
Fotografia 36:
Fotografia 37:
Fotografia 38:
Fotografia 39:
Fotografia 40:
Fotografia 41:
Fotografia 42:
Fotografia 43:
Fotografia 44:

Fotografia 45:

Sistema plancha de agitacion, condensador, inicio de polimerizacion................. 76
Sistema de agitacion que incluye la refrigeracion del mismo...........cccccceevevveenne. 77
El compuesto cubierto con papel aluminio..........cccccevveiiiiiniecne e 77
Proceso de Filtrato...........coueiiiiieiiie e 78
Polimero formado (PBIMA)........coioiiie e 79
Proces0 de trITUIACION. ........cviviieiiiieieeee e 79
Presentacion comercial del ABCN.........ccoooiiiiiiiiiniieeesee e 80
Retiro del inhibidor en SIMUItANEO ..........ccciiiiiiie e 81
Proceso de polimerizacion del PBMA en Simultdneo...........ccccooeveveveececcecnenne. 81
OXIdO TEITICO (FE2003) ..rvrvrrvririreereiieeseetesesiesessesies st esees s seses st ens s 83
Inicio del proceso de polimerizacion en simultaneo de PBMA + Fe20s.............. 83
PBMA + Fe203, ya €asi fFOrmado ........cccceivieriiiiieie e 84
Inicio de filtrado de PBMA + FE203......ccciiiiriiiiirieiceseseese e 85
PBMA + Fe203 €N BTANOL ..o 85
PBMA + Fez03 después del filtrado .........cooeveieiiiiiiiinieeeese s 86
R Y0 (o [ USRS PPRSTROSN 86
HOINO A€ SECAUOD ... 87
Proceso de trituracion del PBMA + FE203.......ccccociiiiiiiiiiicicescee s 87
Presentacion comercial del KoCraO7 ..o 88
K2Cr207 €N SOIUCION. ...t 88
K2Cr207 para preparar 1a solucion madre..........coooeveieieiieieeieeiesese e 91
ALICUOLAS dE K2Cr207 ...t 91
Preparacion de alicuotas de KoCraO7......uuveieieieieneieceeeeeeee e 92



Fotografia 46
Fotografia 47
Fotografia 48
Fotografia 49
Fotografia 50
Fotografia 51

Fotografia 52

: Alistamiento de muestra para toma de absorbancia...........ccccccevveieerviieiieseennn

: Degradeé de 1as alicuotas KoCraO7......ovvieiiiininieieie e

2 Solucion de KoCraO7 @ PH 2,17 ...

2 SoIuCiON KoCraO7 @ PH 4,89 ...

: Soluciones preparadas a valores de pH diStintos ..........ccccvvevveveiiene s

- Interaccion del K2Cr207 con 10S poliMeros.........covviieiiiiniieee e

: Filtrado de la matriz acuosa



Apéndice A: Tablas de espectroscopia

Apéndice B: Infografia ...........c.c........

Apéndice C: Esquema general..............

Lista de Apéndices

17



Indice de Abreviaturas y Formulas Principales

18

ABCN Iniciador 1.1’ azobis (ciclohexanocarbonitrilo)

BMA Mondmero: Butilmetacrilato, metacrilato de butilo

BPL Buenas préacticas de laboratorio

Cré* Cromo hexavalente, cromo (V1).

K2Cr207 Dicromato de potasio - Analito

Fe20s3 Oxido férrico

IR Espectro infrarrojo

IR-ATR Infrarrojo - Attenuated Total Reflection

MMA Monomero: metilmetacrilato, metacrilato de metilo
PBMA Poli(butilmetacrilato) — poli (metacrilato de butilo), poli
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PBMA + Fe203

Polimero modificado — Composito — Matriz polimérica

Tg
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UV —Vis

Ultravioleta visible
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Glosario

Absorbancia

Es una medida de la radiacién que absorbe una sustancia cuando sobre ésta
inciden ondas electromagnéticas generalmente en la region visible de una

determinada longitud de onda (Salgado & Hernandez, 2014)

Absorcién Es un fendmeno por el cual las moléculas de una molécula penetran en otra.
Adsorcién Fendmeno en el que una sustancia se adhiera a la superficie de otra.
Alicuotas Soluciones que se preparan a partir de otra de concentracion conocida
Analito Es una sustancia quimica de la que se interesa conocer algin o algunos

datos

Biorremediacién

Se utilizan microorganismos para limpiar el agua subterranea

Biosorcion

Procesos de sorcidn (absorcion, desorcion) en el que la biomasa (material
organico) captura metales pesados de aguas residuales (Luis Federico Sala,

y otros, 2010)

Cadena Trofica

También es llamada cadena alimenticia

Catalizadores

Sustancias que no intervienen en una reaccion quimica, pero la aceleran

Curva De

Calibracion

Curva que se construye a partir de concentraciones conocidas de una

sustancia con respecto a la cantidad de luz que absorbe

Enlace Vinilico

Moléculas que tienen un doble enlace carbono - carbono

Escinde

Molécula gque se divide o se separa

Especie Quimica

Es la forma de referirse a cualquier compuesto quimico

Espectro

Es la imagen que presenta una sustancia cuando es excitada con un haz de

luz
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Fotocatalisis Procesos fotoquimicos en los que se utiliza energia luminosa, solar o
Heterogénea artificial para para la eliminacion de contaminantes emergentes de las aguas

residuales (Gonzélez M. G., 2021)

Grupos Funcionales  Corresponden a un patron de atomos con unos comportamientos y

caracteristicas determinadas

Ligandos Un ligando es un compuesto organico capaz de enlazarse a un centro

metéalico a travées de uno o varios atomos (UABDivulga, 2007).

Oligoelemento Elemento esencial para el organismo humano
Radicales Libres Moléculas que tienen electrones desapareados
Soluciones Se utilizan para mantener constante el pH de las soluciones

Amortiguadoras
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Planteamiento del Problema
El sector industrial es generador de altos volimenes de contaminacion (Camacho, 2020) a nivel
mundial afectando tanto el aire, el suelo y los cuerpos de agua, siendo esta Gltima una de las
preocupaciones mas acuciantes para la supervivencia humana “Cada dia, alrededor de 1000
nifilos mueren debido a enfermedades diarreicas asociadas a la falta de higiene.
Aproximadamente el 70% de todas las aguas extraidas de los rios, lagos y acuiferos se utilizan
para el riego. Las inundaciones y otros desastres relacionados con el agua representan el 70% de
todas las muertes relacionadas con desastres naturales” (Naciones Unidas, 2019) y teniendo en
cuenta la importancia vital del agua, es menester encontrar soluciones de mitigacion de esta
contaminacion producida por las industrias, hoy “mas del 80% de las aguas residuales resultantes
de actividades humanas se vierten en los rios o el mar sin ningun tratamiento, lo que provoca su
contaminacion” (Palou, 2019).

Una de las fuentes de contaminacion mas preocupantes es el cromo hexavalente (Cré*)
que es un elemento ampliamente usado en la industria en areas como el revestimiento plastico,
galvanoplastia de metales para resistencia de la corrosion, curtido y acabado de cueros, en
pigmentos y para conservantes de madera (Pabon, R. Benitez, Sarria-Villa, & Gallo, 2020) pero
sus efectos para la salud humana son muy nocivos. EI cromo VI ejerce una accion corrosiva
sobre la piel, produciendo Ulceras cutaneas (Tellez, Carvajal, & Gaitan, 2004), muchos estudios
han demostrado que el cromo (VI) que forma dicromatos “provoca un estrés oxidativo a través
de una mayor produccion de Especies Reactivas del Oxigeno (ROS) que conducen al dafio del
ADN gendmico y el dafio oxidativo de los lipidos y las proteinas” (Montauban, 2013), dicho de
una forma mas sencilla, son compuestos cancerigenos por lo que deben generarse soluciones

acertadas desde la academia, el laboratorio, la literatura y la industria que impacten



positivamente en la mitigacion de la contaminacion de las aguas producto de la descarga
industrial de dicromatos.

Arbol de Problemas

Esta serie de consideraciones se ha plasmado en el siguiente Arbol de Problemas.

Esquema 1

Arbol de Problemas, con el cual se identifica el problema central y sus principales causas
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“Cada dia, alrededorde 1000 nifios mueren debido a enfermedades
diarreicas asociadas a la falta de higiene. Aproximadamente el 70% de
todas las aguas extraidas de los rios, lagos y acuiferos se utilizan para
elriego. Las inundacionesyy otros desastres relacionados con el agua
representan el 70% de todas las muertes relacionadas con desastres

naturales” (Naciones Unidas, 2019)

Efectos nocivos en la salud de la poblacion expuesta:
El cromo VI ejerce una accion corrosiva sobre la piel, produciendo
Ulceras cutdneas (Tellez, Carvajal, & Gaitan, 2004), el cromo (VI)
que forma dicromatos produce efectos que conducen al dafio del
ADN gendmico. Son compuestos cancerigenos

& @ R
Rios y otros cuerpos de agua Alteracion de
contaminados con dicromatos los ecosistemas

@ - =

Contaminacion de las fuentes de agua por efluentes
industriales con cromo hexavalente producto de los procesos
productivos de las industrias que utilizan estas especies de
cromo como materia prima (Camacho, 2020)

R \ ] Alto porcentaje de informalidad od
y practicas poco tecnificadas Falta de enfoque ambiental desde las
principalmente en las industrias autoridades, los entes de control, las
pequefias y medianas instituciones educativas y la sociedad
(Castiblanco, Llamosa, & Rincén, en general
2020)

Efluentes industriales Bajo control de las
contaminados con autoridades
dicromatos encargadas

Desconocimiento del dafo Falta de responsabilidad
ecoldgico que se causa social de las empresas

Fuente: Autor




Entonces la pregunta que debe plantearse es la siguiente:

¢Pueden adsorberse dicromatos de forma eficiente por medio de procesos fisicoquimicos

que involucren el uso de materiales poliméricos con base en metacrilato para su aplicacion
posterior y proyeccion al escalamiento industrial en el tratamiento de efluentes industriales?
Para empezar a dar respuesta a esta pregunta se plantea el arbol de objetivos y la matriz del
marco légico:

Arbol de Objetivos

Esquema 2

Arbol de objetivos, con el cual se empieza a proyectar de la solucion.

No hay allteracion de los significativa de
ecosistemas por cromo hexavalente

L\
Valores permitidos en rios y otros

cuerpos de agua de cromo total

Baja exposicion a los Efectos
nocivos en la salud de la poblacién
expuesta

MiInimizacion de la contaminacion de las fuentes de agua por
efluentes industriales con cromo hexavalente por parte de los
de las industrias que utilizan estas especies de cromo como
materia prima

Desarrollo y entrega del proyecto titulado: Evaluacion de la eficiencia del uso de
poli(butilmetacrilato) modificado con éxido férrico en la adsorcién de iones cromo VI
(dicromato) en una matriz acuosa

Minimizacién de los = Conciencia ambiental desde las

efluentes industriales Buen control de las W o [ pEepee e 'au:f)trld'ades, |l;s en:es de cI:ontro.I,dlaZ
- i . . instituciones educativas y la socieda
contaminados con autoridades financiera de las PYMES y
dicromatos encargadas en general

Conocimiento del dafio
ecoldgico que se causa con
la descarga de aguas
contaminadas oon cromo IV

Aumento de la
responsabilidad social de

las empresas

Fuente: Autor



Seleccion de la Estrategia Optima

Desarrollo y entrega del proyecto titulado: “Evaluacion de la eficiencia del uso de
poli(butilmetacrilato) modificado con 6xido férrico en la adsorcion de iones cromo VI
(dicromato) en una matriz acuosa”, teniendo en cuenta aspectos como la viabilidad técnica,
sostenibilidad del proyecto, es decir que con los recursos disponibles se pudiera llevar a buen
término y su metodologia (Metodologia), que fuera adecuada para el alcance propuesto del
proyecto; ademas, que su potencial aplicacion y escalamiento a nivel industrial puede contribuir
al fortalecimiento de las industrias y generar un impacto ambiental positivo, asi como una

conciencia ambiental en autoridades, entes de control, instituciones educativas, de salud y

sociedad en general.

Esquema 3

Seleccidn de la estrategia Optima

Viabilidad técnica

-
Sostenibilidad del
proyecto
§
s
— Metodologia

Impacto

s = N
Proyeccion en su
escalamiento
industrial en el

fortalecimiento de
las industrias

Conciencia
ambiental

Fuente: Autor




Matriz del Marco Légico

Tabla 1

Matriz del marco lI6gico
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Objetivo Indicadores Medios de verificacion Supuesto
Fin Aportar a la disminucion de Mediciones directas en Cifras medios oficiales Los paises logran la
la contaminacion de las aguas los cuerpos de agua concientizacion de la
por metales pesados, en este peligrosidad de la
caso por cromo hexavalente contaminacion de las
aguas por cromo
hexavalente
Propdsito Generar un mecanismo con el  Cantidad de dicromato Registro de la absorbancia  Proceso de dificil
que se adsorban los iones adsorbido/cantidad de del dicromato aplicacion en las
Cr®* evitando su descarga a dicromato utilizado * 100 industrias
las fuentes de agua.
Absorbancia dicromato
con las diversas
condiciones/Absorbancia
del dicromato de las
alicuotas en el estado
inicial * 100
Componentes  Aplicacion de la técnica Rendimiento de la Absorbancia antes (sin el No encontrar la
espectrofotometria UV-Vis reaccion polimero) realizada a disminucion de la

en la determinacion de la
adsorcién de dicromatos por
parte del PBMA modificado
con Fez03

diferentes alicuotas
medidas en el
espectrofotometro UV-Vis
y después (una vez
realizada la adicion del
PBMA modificado con

Absorbancia del
dicromato de potasio

absorbancia lo que
indicaria que no es
eficiente la reaccion
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Fe>0s) del dicromato de
potasio

Actividades

Obtencion de la
disolucion de dicromato
de potasio.

Obtencion de las alicuotas
de dicromato de potasio
en distintas
concentraciones de
0,5mL; 1,0mL; 1,5mL;
2,0mL;

2,5mL; 3,0mL; 3,5mL;
4,0mL; 4,5mLy 5mL,
todas diluidas en 10mL.
Medicion de la
absorbancia de las
soluciones diluidas.
Obtencion de las curvas
de calibracion

Sintesis del
poli(butilmetacrilato)
Sintesis del polimero
modificado con 6xido
férrico

Caracterizacion por
infrarrojo de los
compuestos obtenidos
Ensayos de adsorcion
bajo diferentes
condiciones

Solucién preparada
[Concentracion
Molar]
Alicuotas preparadas
[Concentracidn
Molar] obtenidas a
partir de la ecuacion
C1V1 = C2V2

Absorbancia de las
soluciones diluidas
Espectros infrarrojos
Porcentaje de
reduccion de la
absorbancia del
dicromato de potasio

Realizacion de las
actividades sin mayores
inconvenientes o retos

Revision bibliografica
IR (espectros infrarrojos)
Curvas de calibracion

Datos obtenidos en la
experimentacion

Ejecucion presupuestal en
especie

Registro fotogréfico del
proceso

Fuente: Autor
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Justificacion

El desarrollo industrial ha producido la comodidad de la vida actual, sin embargo, también ha
producido el desborde de la contaminacion tanto en el aire, el suelo y las aguas que son las
despensas naturales del sustento de la vida en el planeta (Castiblanco, Llamosa, & Rincon,
2020). Dada la amplitud del tema se focaliza en tan solo uno de los aspectos del problema de
alcance global, como es la contaminacion de los cuerpos de agua, los que han sido
constantemente receptores de metales pesados, entre ellos el cromo, los cuales, tienen una alta
persistencia en el medio debido a que no son biodegradables ni quimica ni biolégicamente y
tienen grandes posibilidades de incorporacion a la cadena tréfica donde también se encuentra el
ser humano (Calva & Torres, 2003). EI cromo hexavalente es la especie base de este estudio
debido a su amplia utilizacidn en diversas industrias en forma de sales y a que de acuerdo con
muchos estudios es altamente tdxica (Tellez, Carvajal, & Gaitan, 2004).

La contaminacidn producida por las industrias se ha visibilizado desde hace tiempo atras
y muchos autores se han preocupado por registrar esta situacion, que se ha configurado como un
problema a nivel mundial (Arauzo, Rivera, M., Norefia, & O., 2003); en Colombia, ya en 2007 se
vertian cerca de 300 toneladas por afio de derivados del cromo a los cursos de agua (Céspedes,
Valencia, & Jiménez, 2007). En Bogot4, dada la existencia de numerosas curtiembres, existe la
preocupacion constante por los niveles de cromo hexavalente en las fuentes de agua que
atraviesan la ciudad como el rio Tunjuelo (Camacho, 2020) y propiamente del rio Bogota se
tienen reportes de contaminacién por cromo desde los municipios de Villapinzén y Choconta

(Pinzdn, 2019)
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Para contrarrestar este problema deben ser protagonistas las autoridades tanto nacionales
como internacionales. De acuerdo con la Constitucion Politica de Colombia (Articulos 79 y 80,
principalmente), existen algunos derechos de obligatorio cumplimiento por parte del Estado:

“Articulo 79. Todas las personas tienen derecho a gozar de un ambiente sano. La ley
garantizara la participacién de la comunidad en las decisiones que puedan afectarlo. Es deber del
Estado proteger la diversidad e integridad del ambiente, conservar las areas de especial
importancia ecologica y fomentar la educacion para el logro de estos fines.

Articulo 80. El Estado planificard el manejo y aprovechamiento de los recursos naturales,
para garantizar su desarrollo sostenible, su conservacion, restauracion o sustitucion. Ademas,
debera prevenir y controlar los factores de deterioro ambiental, imponer las sanciones legales y
exigir la reparacion de los dafios causados.

Asi mismo, cooperara con otras naciones en la proteccion de los ecosistemas situados en
las zonas fronterizas”. Por su parte la ONU declaré que el medio ambiente saludable es un
derecho humano “La Asamblea General de las Naciones Unidas declar6 hoy, 28 de julio de
2022, que todas las personas del mundo tienen derecho a un medio ambiente saludable” (ONU,
2022).

Debido a lo expuesto anteriormente, se necesita un recurso eficiente que permita la
adsorcion de dicromatos, que apoye a la productividad de las industrias que usan cromo y al
cumplimiento de la normatividad, y que, a la vez, mitigue eficazmente la contaminacion por esta
causa de las fuentes de agua, por lo que se propone el uso de materiales poliméricos con base en
metacrilatos.

Para lograr entender la problematica desde varios puntos de vista, se crea la matriz de las

partes interesadas.



Matriz de las Partes Interesadas

Tabla 2

Matriz de las partes interesadas
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Parte interesada

Necesidades

Expectativas

Compromisos del proyecto

Industrias en las que el
dicromato hace parte de
su proceso productivo

Ensayos e investigaciones que
propongan soluciones que
permitan retener el dicromato para
prevenir la contaminacién en los
cursos de agua y el cumplimiento
de la normatividad.

Eficacia de los procesos, control de
los costos de produccion,
maximizacion de las utilidades.

Responder la pregunta problema de esta
investigacion: ;Pueden adsorberse
dicromatos de forma eficiente por medio
de procesos fisicogquimicos que
involucren el uso de materiales
poliméricos con base en metacrilato
para su aplicacion posterior y
proyeccion al escalamiento industrial en
el tratamiento de efluentes industriales?

Profesores, estudiantes
de ingenierias y ciencias
exactas

Estudios realizados y
publicaciones que abarquen los
temas que relacionan las palabras
clave: Contaminacién por cromo
hexavalente,
poli(butilmetacrilato), 6xido
férrico, polimeros, dicromato,
adsorcion

Encontrar la informacién veraz,
acertada y comprobada relacionada
con los temas enunciados en
cualquier busqueda sencilla en
bases de datos o repositorios
institucionales

A presentar una informacion objetiva,
sencilla, clara y especifica de los temas
relacionados

A presentar unas conclusiones veraces
A sugerir y recomendar continuar con la
investigacion.

Universidad Nacional y
a Distancia UNAD

Generar en sus estudiantes el
interés por la investigacion
Estar bien representados frente a
la comunidad cientifica por sus
estudiantes

Hacer parte a la presente
investigacion del Repositorio
Institucional

Ser reconocidos como ente
formador de la estudiante autora de
este texto

A dar los respectivos créditos a la
Universidad Nacional Abiertay a
Distancia UNAD

Universidad Nacional de
Colombia

Servir a la comunidad educativa
con el apoyo a estudiantes de
otras instituciones

Recibir los creditos
correspondientes por el apoyo

A dar los respectivos créditos a la
Universidad Nacional de Colombia
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prestado a la estudiante de la
UNAD

Autora y directores del
proyecto de
investigacion

Apoyo por parte de la UNAD para
que sea posible la realizacion de
esta investigacion

Respeto por los derechos de autor

A entregar el documento libre de plagio,
referenciado con normas APA y confiar
en la proteccion de los derechos de autor
de la investigacion, y en acceso a la
informacién de cualquier usuario
interesado

Bibliotecas y
repositorios
institucionales

Investigacién relativa a los temas
relacionados

Acervo de la informacion objetiva,
veraz y escrita en su totalidad por la
autora, respetando los derechos de
autor

A cumplir con todas las exigencias y
normatividad al respecto.

A respetar los derechos de autor de los
trabajos referenciados

Comunidad cientifica

Investigacion avalada por
resultados claros y bien
presentados

Acceso a la informacion

Responsabilidad social y respeto por la
comunidad cientifica

Comunidad aledafa a
industrias como
curtiembres y otrasy
que ademas circunden
los cuerpos de agua
afectados

Proteccion de los derechos al
medio ambiente sano de acuerdo
con la Constitucion Politica de
Colombiay la ONU

Que se respete la normatividad
Respeto por los espacios publicos y
las fuentes de agua

A investigar con materiales poliméricos
con base en metacrilato que permitan la
adsorcion de dicromatos de forma
eficiente por medio de procesos
fisicoquimicos para el tratamiento de
efluentes industriales

Autoridades
ambientales

Cumplimiento de la normatividad
por ser el organismo de control

Al cumplimiento de la
normatividad

Cumplimiento de la normatividad

Gobierno

Supervisa el cumplimiento de la
normatividad.

Debe generar soluciones que
aporten eficientemente a la
proteccién del medio ambiente.

Al cumplimiento de la
normatividad

A la administracion eficiente de los
recursos

A cumplir la normatividad y proteger el
medio ambiente.

Comunidad nacional e
internacional

Desarrollo eficaz de los procesos
y proteccidon al medio ambiente

Cumplimiento de la normatividad
vigente y compromisos pactados.
Cumplimiento de los compromisos
internacionales

Al cumplimiento de los compromisos
adquiridos y a las normas establecidas.

Fuente: Autor
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Introduccion
Este trabajo participa en los esfuerzos que a nivel mundial se estan generando en la recuperacion
y prevencion de la contaminacion de las fuentes de agua dada la gravedad y trascendencia de la
problematica. “La tasa de contaminacion del agua puede ser estimada en 2000 millones de
metros cubicos diarios” (Reyes, Vergara, Torres, & Diaz-Lagos, 2016), ante este preocupante
panorama la ONU “en septiembre 2015 la Asamblea General ha acordado un objetivo especifico
(el numero 6): “Asegurar la disponibilidad y la gestidn sostenible de agua y saneamiento para
todos”. Esto significa que realmente el agua y el saneamiento se han convertido en una prioridad
para los Estados Miembro” (ONU - DAES, 2015)

En torno a todas las consideraciones con respecto a la contaminacion ambiental, este
trabajo quiere aportar en la proyeccion de una posible solucion en la mitigacion de la
contaminacion del agua generada por las industrias que en su proceso productivo utilizan cromo
(especificamente dicromatos) y que ese proceso involucra la descarga en sus efluentes de esta
especie de cromo, entre ellas, las curtiembres y otras industrias como el proceso de cromado de
plastico donde se utilizan bafios con cromo VI como capa protectora anticorrosiva y acabado
brillante (Meléndez & Milla, 2006), (Pinzén, 2019)

La contaminacidn por cromo al igual que muchos otros metales pesados es preocupante
dado que afecta la seguridad alimentaria y la salud publica. Esta contaminacion, proviene, entre
otros causales, del uso para riego de aguas afectadas (Singh et. al, 2010; Francisca et. al, 2015; Li
et. al, 2015), citado por (Reyes, Vergara, Torres, & Diaz-Lagos, 2016).

Otras investigaciones al respecto a nivel mundial han determinado y normativizado los
niveles permitidos de metales pesados, el cromo entre ellos. La UE legisla una tolerancia de

cromo en alimentos de 0,10 ppm. “la suma de los niveles de concentracion de plomo, cadmio,
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mercurio y cromo hexavalente presente en los envases 0 sus componentes no sera superior a: 100
ppm en peso” (UE, 2019).

En Colombia el Decreto 475 de 1998 del Ministerio de Salud Publica indica como valor
admisible de Cromo Hexavalente (Cr®*) 0.01 en mg/L. El Ministerio de Ambiente, Vivienda y
Desarrollo Territorial y el Ministerio de Proteccion Social en la Resolucion Numero (2115) del
22 de junio de 2007, indican como valor maximo permitido de Cromo total 0,05 mg/L.

Este proyecto, busca evaluar el uso de una matriz polimérica [poli(butilmetacrilato)
modificada con 6xido férrico] en la adsorcion de iones (dicromato) presentes en disoluciones
acuosas, y proyectar sujeto a su escalamiento industrial generar un aporte significativo a la
industria para cumplir con la normatividad, y a la vez, contribuir con la mitigacion de la
problematica de la contaminacion de las aguas con sales de cromo hexavalente. Este proyecto de

investigacion se realizara en cinco etapas, las cuales se visualizan en el siguiente esquema:
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Esquema 4

Fases del proyecto de investigacion

' ’Plan‘ific-ac.icf)n
9, 4 F )

Seguimiento
y Control

o

Fuente: Autor

En la etapa de Inicio se identifica y visualiza el problema, se justifica el por qué es
importante abordar el hecho de la contaminacién con dicromatos, se identifican las partes
interesadas y se propone una solucién. Dentro de este trabajo ya se ha realizado esta etapa por lo
que se puede avanzar a la siguiente, en lo referente a la planificacion, donde se plantean los
objetivos, se define el cronograma de trabajo, se identifican los recursos (tanto materiales como
humanos) que se requieren para la ejecucion del proyecto que permitird proponer una solucion a

la contaminacion de las aguas por dicromatos.
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Realizada la planificacion, se procede con la ejecucion que consiste en la realizacion de
las tareas que han sido planteadas y planificadas. La fase de seguimiento y control, realmente se
da a lo largo de todo el proyecto, puesto que es necesario el control en cada uno de los pasos que
se dan en la sintesis del polimero, el cuidado de las mediciones y la captura de los datos para
determinar si se estan cumpliendo los objetivos; en esta etapa, se toman las acciones pertinentes
para ir ajustando el trabajo a los resultados finales que se buscan. En la fase de cierre se dan los

resultados, las conclusiones y se propone el planteamiento de este proyecto a nivel industrial.
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Objetivos

Objetivo General

Evaluar el uso de poli(butilmetacrilato) modificado con éxido férrico en la adsorcion de
iones (dicromato) presentes en disoluciones acuosas, bajo distintas condiciones en escenarios
controlados de laboratorio.
Objetivos Especificos

Evaluar bajo diferentes condiciones fisicoquimicas como tiempo, concentracion de la
solucion y pH la adsorcion del ion dicromato en el poli(butilmetacrilato).

Determinar la concentracién del ion dicromato en cada caso por medio de curvas de
calibracion usando la técnica de espectrofotometria UV-Visible.

Evaluar la eficiencia del uso del 6xido férrico en la matriz polimérica para la retencion y
extraccion del ion dicromato a partir de soluciones de dicromato de concentracidn conocida.

Esquema 5

Obijetivos

Galvanoplastia

q Contaminacion
romado de

plastico

de las fuentes
de agua

Efluentes
industriales

Dicromatos

Curtiembres

O

Muchas industrias contaminan con
cromo hexavalente en sus

Evaluar bajo diferentes condiciones fisicoquimicas como
tiempo, concentracion de la solucién y pH la adsorcién
del ion dicromato en el poli(butilmetacrilato)
Determinar la concentracién del ion dicromato en cada . . .
caso por medio de curvas de calibracién usando la técnica Evaluar el uso de poli(butilmetacrilato)
de espectrofotometria UV-Visible modificado con éxido férrico en la

Evaluar la eficiencia del uso del éxido férrico en la matriz adsorcion de iones (dicromato)

procesos productivos polimérica para la retencion y extraccién del ion presentes en disoluciones acuosas, bajo
dicromato a partir de soluciones de dicromato de distintas condiciones en escenarios
concentracién conocida controlados de laboratorio

Fuente: Autor



Estructura de Desglose de Recursos (RBS)

Esquema 6

Estructura de desglose de recursos

Recursos

Evaluar el uso de poli(butilmetacrilato) modificado con éxido
férrico en la extraccion de iones (dicromato) presentes en

disoluciones acuosas, bajo distintas condiciones de extraccion

en escenarios controlados de laboratorio
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Recurso humano

| Directores

m
l Experiencia

Disposicion y

disponibilidad

I

Estudiante

Disposcion

Disponibilidad

I
iIf

Fuente: Autor

Espacios
fisicos

Laboratorio

de
aplicaciones
analiticas de
compuestos
organicos
(AACO) del
Departament
o de Quimica
de la Facultad
de Ciencias,
Universidad
Nacional de
Colombia -
Sede Bogota

Equipos y
reactivos

Plancha de
agitacion

Balanza
analitica

Cabina
extractora

Equipo UV-
Visible (fisico
Software)

Equipo IR-
ATR (OMNIC
software para

procesar

espectros)

Dicromato
de potasio,
oxido

férrico,
tolueno,
Silicagel,
Perdxido de
Benzoilo,
ciclohexano
carbonitrilo

Materiales y
técnicas

Técnica de
espectrofot
ometria
UV-Vis

Celdas para
espectrofo

tometria

Material de vidrio
(Balanza
analitica,

cartuchos,
balones
volumétricos,
micropipetas)

Historia
del Arte

Bases de datos
UNAL, UNAD,
Generales

AcademicSearch
Complete,
ScienceDirect,
Springer y Proquest,

Jstor

Bases de datos
disponibles al
publico en general
Scielo, Google
Académico

(Scholar). )




Matriz de Recursos

Tabla 3

Matriz de recursos

Recursos Necesarios

Recurso Descripcion Fuente Financiadora Monto ($)
Equipo Humano Director del proyecto de Valor de la hora: $80.000 Aporte en especie por parte de los  $ 2.400.000
investigacion por parte de profesores
la Universidad Nacional de
Colombia (30 horas)
Director del proyecto de
investigacion por parte de
la Universidad Nacional
Abierta y a Distancia
UNAD
(30 horas)
Estudiante de Ingenieria Valor de la hora: $30.000 Personal $ 3.600.000
Industrial (120 horas)
Equipos Espectrometro Infrarrojo Los espectros de Infrarrojo se Por disposicion de la Universidad ~ $1.000.000*
obtendran en un espectrémetro Nacional de Colombia, el equipo
Thermo Fisher Scientific Nicolet  esta disponible para el desarrollo
iS10 FT-IR con un accesorio ATR  de esta investigacién en el
de Selenuro de Zinc monolitico. laboratorio de Aplicaciones
La informacidn de los espectros Analiticas de Compuestos
se registrara en valores de nimero  Organicos (AACO) ubicado en los
de onda (cm™). Uso del equipo 10  laboratorios 309 y 334 del edificio
horas. La hora de uso valoradaen 451, Departamento de quimica,
$100.000 Universidad Nacional de
Colombia-Sede Bogoté
Estudios por espectroscopia La informacién sobre la Por disposicion de la Universidad ~ $3.000.000*

UV-Visible

absorbancia de las soluciones en
la region UV-Visible (200 a 800
nm) se obtendran en un

Nacional de Colombia, el equipo
esta disponible para el desarrollo
de esta investigacion en el
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espectrofotometro EMC-11-UV,
se obtendran los datos en celda de
cuarzo y los datos generados se
daran en absorbancia.

Uso del equipo 20 horas. La hora
de uso valorada en $150.000

laboratorio de Aplicaciones
Analiticas de Compuestos
Orgénicos (AACO) ubicado en el
laboratorio 309 del edificio 451,
Departamento de quimica,
Universidad Nacional de
Colombia-Sede Bogota

Materiales y Sustancias Quimicas como  Los reactivos necesarios para el Serén proporcionados por el $ 10.000.000*
suministros acidos, bases, sales. proyecto son dicromato de laboratorio de Aplicaciones
Materiales poliméricos potasio, acido clorhidrico, Analiticas de Compuestos
poli(butilmetacrilato), hidroxido de sodio, acido acético, Organicos (AACO) del
oxido férrico. acetato de sodio, acido fosforico, Departamento de quimica,
fosfato diacido de sodio, fosfato Universidad Nacional de
monodcido de sodio, fosfato de Colombia-Sede Bogota
sodio, carbonato de sodio,
bicarbonato de sodio, etanol, asi
como el sorbente PBMA
Bibliografia Bases de Datos Universidad Academic Search Complete, Acceso directo $0
Nacional Abiertay a ScienceDirect, Springer y
Distancia y Universidad Proquest, Jstor
Nacional de Colombia Bases de datos disponibles al
publico en general Scielo, Google
Académico (Scholar).
Total $ 20.000.000

Fuente: Autor

*El monto de los recursos indicados son asumidos por el grupo de Investigacion de Aplicaciones Analiticas de Compuestos Organicos
del Departamento de Quimica Universidad Nacional de Colombia — Sede Bogota en especie.
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Planificacion de Actividades
Estructura de Desglose del Trabajo (EDT)

Esquema 7

Estructura de desglose del trabajo

Evaluar el uso de poli(butilmetacrilato) modificado con éxido férrico en
la extraccion de iones (dicromato) presentes en disoluciones acuosas,

bajo distintas condiciones de extraccion en escenarios controlados de
laboratorio

Resultados

Revision PlanificaCi(:)n Sintesis del Ensayos de Determinacion
bibliografica y del montaje PBMA extraccion de la eficiencia
estado del arte experimental de especies en la extraccion
de cromo del dicromato ]
: x : Obtencién con el Conclusiones
Técnicas , El del material l'
actuales l Polimeros experimento polimero polimérico Técnica
enfocadas en = se realiza con modificado usando espectofotometria
la - diferentes con Fe,0; varias UV-Vis Recomendaciones
descontaminac PBMA alicuotas de condiciones |I
i6n del agua solucién de de trabajo
por metales K,Cr,0, Obtencién distintas Obtencién de las
pesados variando las del como curvas de
condiciones polimero tiempo de calibracién
de tiempo, sin extraccion, ;
El cromo, pH, [Cr,0,%] modificar volumen de
especies de y volumen de cargay pH Espectofotometria
cromo y cromo carga de solucién l Infrarroja ‘

hexavalente Cr6*

Fuente: Autor




40

Diagrama de Gantt

Tabla 4

Diagrama de Gantt
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Eleccion del tema de investigacion

Revision bibliogréafica y estado del
arte de la propuesta

Planificacion del montaje
experimental para evaluar el
proceso de adsorcion del dicromato
en la superficie del PBMA — Fe;0;
del ion dicromato

Disefio de la metodologia de
evaluacion de la concentracion del
ion dicromato por espectroscopia
UV-Visible

Evaluacion de las diferentes
condiciones de extraccion que
permitan la optimizacion del
proceso de adsorcion del dicromato.
Conclusiones y resultados

Elaboracion del documento final

Revision final y entrega del
documento.

Fuente: Autor




41

Marco Conceptual y Teorico
El Cromo

Figura 1

La cromita

Fuente: (Admin, 2020)

El Cromo (Cr) es el elemento mas abundante del grupo de los elementos de transicion,
clasificado entre los metales pesados, numero atémico 24, pertenece al grupo 6 de la tabla
periddica, con peso atdbmico 51,996, ocupa el cuarto lugar entre los 29 elementos biol6gicamente
mas importantes de la corteza terrestre (Tellez, Carvajal, & Gaitan, 2004), su apariencia es
blanco plateado, brillante, ademas es duro, quebradizo y resistente a la corrosion EI cromo no se
encuentra solo en la naturaleza sino en forma de cromita (Fe2OCr.0z3) o piedra de cromo férrico
(Lenntech Water Treatment Solutions, 2023), (Figura 1). Es un oligoelemento en su forma
trivalente Cr3* (Montauban, 2013). EI cromo hexavalente Cr®* es de alta toxicidad “considerado
carcinogeno del grupo I por la International Agency for Research on Cancer (IARC)” (Cuberos,
Rodriguez, & Priet, 2009). Las ocurrencias mas importantes de cromo se encuentran en Turquia,
Estados Unidos, Sudéfrica, Albania, Finlandia, Irdn, Madagascar, Rusia, Rodesia Meridional,
Cuba, Brasil, Japdn, India, Pakistan y Filipinas. En Colombia no se reporta oficialmente

produccién de cromo (Gonzélez H. , 2016).



Propiedades Fisicas del Cromo

Esquema 8

El cromo - propiedades fisicas

Masa atomica:
51,996 g/mol

Densidad: 7,19
g/ml

Estados de oxidacion:

Propiedades
fisicas

Punto de
fusion: 18752C
—

Simbolo
Quimico
Cr

e —

+2,+3,+6

——

Punto de
ebullicion: 26652C

Color: gris
plateado

Fuente: Autor

Especies de Cromo

Esquema 9

Cromo trivalente

-

\_

Cromo trivalente

Oligoelemento

Interviene en procesos bioquimicos y fisiologicos
indispensables

Participa en el metabolismo de la glucosa, los
acidos grasos y el colesterol

Esta involucrado en reacciones enzimaticas
tromboplasticas y betaglucoramidasa

Es anfotero (actua
como acido o como
base segun la sustancia
con la que reacciona).

Es relativamente
inmovil
Se encuentra como
oxidos, hidréxidos o
sulfato.

Fuente: Autor
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Esquema 10

Cromo hexavalente
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Cromo hexavalente

Elemento no esencial
altamente toxico

Considerado cancerigeno por la IARC
(The International Agency for Research on Cancer)
Clasificado en el grupo 1 de sustancias
cancerigenas.

Actividades econdmicas con procesos que
involucren cromo hexavalente son clasificadas
como de alto riesgo para la salud de los
trabajadores

El estado hexavalente
es acido.

Se mueve facilmente en
medios como el suelo o
el agua

Se encuentra formando
dicromatos

Fuente: Autor

Métodos de Tratamientos de Aguas Residuales

En la actualidad existen muchos métodos utilizados por las industrias para la

descontaminacion de las aguas, principalmente en el aspecto de los metales pesados, usando

extensivamente tratamientos fisicos como la filtracion, 6smosis, coagulacion, adsorcion y el

desarrollo de nuevas membranas liquidas (Sanchez J. K., 2019), (Benito, 2006). La eliminacion

de iones metalicos téxicos como plomo (1), cadmio (1) y mercurio (1), utilizando materiales

poliméricos modificados con ligandos es un enfoque prometedor para mejorar la calidad

ambiental, debido a su alta estabilidad, alta selectividad y remocion eficiente (Castillo,

Maldonado, & Esteso, 2022)

Los tratamientos que algunas industrias utilizan para controlar la contaminacion por

causa de sus efluentes son la reduccion quimica para transformar el cromo VI en cromo I1l. En
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curtiembres el cromo es retenido precipitandolo como hidroxido de cromo mediante un ajuste de
pH (Montauban, 2013).

También se ha estudiado el uso de la fotocatalisis heterogénea con didxido de titanio
(TiO2) como otro de los métodos estudiados para la eliminacion de cromo hexavalente, en el
estudio denominado “Remocion de cromo hexavalente en aguas residuales proveniente de
procesos de cromado de plasticos en empresas de Bogota” las autoras comprobaron que los
procesos fotocataliticos son mas eficientes en medios acidos (Catiblanco & Perilla, 2019).

Existen estudios muy interesantes basados en tratamientos bioquimicos, por ejemplo,
biosorcidn de cromo con hoja de café (Hlguera, Folrez, & Arroyave, 2009) donde se mostr6 que
la hoja de café variedad castillo puede ser aplicada para la descontaminacion de efluentes ricos
en cromo (VI).

También existen técnicas convencionales utilizadas principalmente para la remocion de
metales pesados en el agua “Las técnicas convencionales para la remocion de metales pesados
son: oxidacion-reduccién, biorremediacidn, 6smosis inversa, tratamiento electroquimico,
coagulacién, ablandamiento con cal, precipitacién, filtracion por membranas, intercambio idnico

y adsorcién” (Burciaga, Claudio, Cano, Martinez, & Vega, 2020).

Polimeros

Los polimeros son sustancias formadas por moléculas muy grandes (macromoléculas),
compuestas por muchas unidades pequefias que se repiten y que estan enlazadas quimicamente
(enlaces covalentes) Ilamadas mondmeros (Hermida, 2011) (Cornejo, 2016). Los mondmeros
que forman un polimero pueden ser todos iguales (homopolimeros), de dos clases (copolimeros)

0 una combinacion de diferentes monémeros (heteropolimeros) (Meira & Gugliotta, 2019); un
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ejemplo muy sencillo de homopolimero es el polietileno, cuyo mondmero el etileno (figura 2)
gue es un monoGmero que contiene dos atomos de carbono unidos por un doble enlace y dos
hidrogenos unidos a cada uno de los carbonos para un total de cuatro hidrégenos.

Figura 2

Monodmero de etileno

H H

Ne—e”

C—C

H/ \H

Fuente: Autor

Los polimeros se forman tras un proceso denominado polimerizacién (figura 3).
Figura 3

Polimerizacion del polietileno

N ]
\c: / — C_C}
SN T T

Fuente: Autor
Este tipo de polimerizacion se denomina polimerizacion por adicion, en donde se rompe
el enlace doble formando enlaces sencillos que se adicionan unos tras otros segun la capacidad

del monémero (Rico & Gomis, 2012). Existe otro tipo de polimerizacion como es la
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polimerizacion por condensacion, en donde el monomero pierde atomos al pasar a formar el
polimero, los cuales forman subproductos. En el caso por ejemplo de la obtencion de nylon
(poliamida) (figura 4) que se sintetiza a partir de un didcido y una diamina, en donde se forma
acido clorhidrico debido a que la diamina pierde un hidrogeno que se une al cloro del diacido.

Figura 4

Polimerizacion del nylon

o o H H
I
Cl—C— CH,— CH,— CH,— CH,— C—CI +/ N—CH,— CH,— CH,— CH,— CH,— N

4C—CH,— CH,— CH,— CH, C—CI—N— CH, CH, CH, CH,— CH, NJ; + HCI

Fuente: Autor

Dentro de sus caracteristicas mas importantes se tiene que los polimeros generalmente
forman sélidos amorfos y presentan durezas diferentes, algunos pueden ser muy rigidos, otros
elasticos o muy resistentes a la tension como el Nylon. La mayoria de los polimeros son
termopléasticos, malos conductores térmicos y aislantes (Rico & Gomis, 2012).

En la naturaleza se encuentran muchos polimeros y de muy diferentes caracteristicas,
entre los polimeros naturales se encuentran: las harinas, los carbohidratos, las proteinas y las
moléculas de ADN, y muchos otros, los cuales también son llamados biopolimeros, sin embargo,
muchos de estos biopolimeros se obtienen de manera sintética (Rico & Gomis, 2012). Entre los

polimeros sintéticos existen materiales de extenso uso industrial como el PVC, el teflon y todos
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los plasticos. Los polimeros sintéticos tienen la caracteristica de no ser biodegradables, sin
embargo, algunos se pueden reciclar (Cornejo, 2016).

Otro tipo de polimerizacidn es la polimerizacion por radicales libres, en donde la
principal caracteristica es que la polimerizacién comienza por una moléecula Ilamada iniciador, la
cual cuando interactua con el monoémero, se separa en radicales libres (moléculas con electrones
desapareados), los que a su vez reaccionan con un mondmero creando asi cadenas de polimero
(Gugliotta, 2013). En esta investigacion se utiliza el poli(butilmetacrilato) (PBMA) cuya
polimerizacion se realiza por radicales libres (Tsvetkov, Vitovskaya, & Lyubina, 1962). Los
materiales poliméricos con base en metacrilatos se pueden modificar con agentes inorganicos u
organicos para modificar sus propiedades. Uno de los compuestos que recientemente se ha
usado con este propdsito es el Oxido Férrico (Ullah, y otros, 2021) y (Shan, Zeng, Zhao, & Zhan,
2020), el cual confiere propiedades adicionales que pueden ser Utiles en los procesos de
adsorcion.

Métodos de Polimerizacion

Existen diferentes métodos para la produccion de polimeros a escala industrial, en el
Esquema 11 se muestran algunos de los métodos mas reconocidos, entre ellos el método de
polimerizacion en bloque o fase condensada es el que se emplea para la produccién de los

polimeros que se produciran en este trabajo de investigacion.



Esquema 11

Métodos de polimerizacion.

Polimerizacion

en bloque o . N
Polimerizacion

fase . r
en solucion
condensada ®

. *El monomero se
+El monomero y un disuelve en un
iniciador se solvente no reactivo
combinan en un que contiene un
recipiefite (reactor) ¥ catalizador
S SOmeten a
variacion de
temperatura
+De amplia utilizacion
en polimerizacidn
por condensacion

»El calor desprendido
por la reaccion es
absorbido por el
solvente lo gue
reduce la velocidad
de reaccion

L

Polimerizacion
en suspension

+El nomdamero y el
catalizador se
suspenden en forma
de gotitas en una fase
continua como el agua.

+El calor producido por
la reaccidn es
absorbido por el agua;
se reguiere agitacion
continua

=Después del proceso el
producto polimerizado
SE separa

Polimerizacion
por emulsion

*Este proceso también
se lleva a cabo en el
agua.

+*En este caso el
MOoNQmMero es
absorbdo dentro de
unas micelas creadas
por un agente
emulcificante como
el jabon, y dentro, se
produce la
polimerizacion

Fuente: (Hermida, 2011)

Industria Polimérica
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La industria polimérica a nivel mundial ha registrado un crecimiento en tendencia global,

en Colombia, la industria del plastico creci6 en un 22,2% en el 2021, con respecto al afio

anterior. En 2020, el procesamiento nacional de resinas plasticas registré una cifra de 1,33

millones en 2020. Los materiales mas demandados en ese afio para la fabricacion de distintos

productos de plastico fueron los polietilenos (39%) los polimeros de propileno (19,5%), los

policloruros de vinilo (16%), las resinas de poli(etilentereftalato) PET (12,5%) y los poliestirenos

(6%), y otros polimeros (8%) (La Repubica, 2021). Sin embargo, la industria polimérica de la

misma forma como ha aportado a la sociedad facilitando muchas de las actividades cotidianas y

siendo soporte de muchas industrias, también ha impactado al mundo a nivel de contaminacion y

contribuido al cambio climatico (Enlight, 2021). El esquema 12 muestra una relacion del tipo de

polimero que se obtendra en esta investigacion.



Esquema 12

Polimeros
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Polimeros
Acrilicos

Polimeros

Fuente: Autor
Polimeros Acrilicos

Figura 5

Acrilico (Polimetilmetacrilato)

Fuente: (Acriformas Ltda, 2020)
Los acrilatos y metacrilatos son materiales plasticos (figura 5) formados por la
polimerizacion de monomeros derivados del &cido acrilico o &cido metacrilico (Campos,

Rodrigues, & Salazar, 2013).
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Los polimeros acrilicos se usan en muchas industrias como “aislantes eléctricos, discos
compactos, pinturas, adhesivos y tintas de impresion. Se han utilizado en la fabricacién de
diversos dispositivos médicos, como lentes de contacto, lentes intraoculares, protesis dentales,
empastes compuestos, cemento 6seo, bombas de insulina y audifonos” (Gatica, Pastor, &
Silvestre, 2018). Otros polimeros acrilicos son utilizados en la produccion de pafales
desechables y toallas higiénicas como el poliacrilato de sodio (PANa), ya que es capaz de
absorber varias veces su peso en agua (Pariguana & Ganzales, 2019). Los polimeros acrilicos son
utilizados en una gran diversidad de formas, por ejemplo, el Polimero acrilico de Estireno tiene
como finalidad aumentar la capacidad de soporte de los suelos en zonas que soportan climas
criticos, por lo que se usa en la construccion de carreteras; hay usos en el &mbito clinico, en
ortodoncia, en cosmética, siendo muy importante en este sector la produccion de ufias acrilicas
(Gatica, Pastor, & Silvestre, 2018)

Poli(butilmetacrilato) (PBMA)

Figura 6

Molécula del butilmetacrilato (BMA)

CH:

H?C\/\\/D
CH=-

Fuente: (Guidechem, 2010)
El poli(butilmetacrilato) PBMA, también llamado poli (metacrilato de n-butilo), es un

polimero acrilico con unas caracteristicas facilmente diferenciables con las de otros polimeros de
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quiza mayor reconocimiento (Guidechem, 2010). Se produce por la polimerizacion de su
monomero (butilmetacrilato, BMA), cuya molécula se muestra en la figura 6. Uno de los
polimeros acrilicos que mas se encuentra tanto el literatura como en el &mbito comercial es el
poli(metilmetacrilato) PMMA (Resinex, 2023), que es un polimero de cadena mas corta (un
carbono, comparado con cuatro carbonos que conforman la cadena principal del
poli(butilmetacrilato, PBMA), y esto hace grandes diferencias, el hecho de que el PBMA sea de
una cadena alquilica mas larga le permite mayor flexibilidad debido a la disminucion de la Tg
(temperatura de transicion vitrea) que tiene que ver con la temperatura a la que el polimero
cambia de un estado rigido y quebradizo a otro blando y maleable (Rodriguez & Santana, 2015).
En el caso de PMMA, que tiene una Tg de alrededor de los 100°C, lo que permite que su
operabilidad esté siempre por debajo es decir en su estado vitreo, por lo que es material bastante
rigido. Por el contrario, la Tg del PBMA es de 20°C. “La facilidad con que se mueven las
cadenas determina porqué algunos polimeros tienen Tg altas, y otros Tg bajas. Una cadena
polimérica que pueda movilizarse facilmente, tendrd una Tg muy baja, mientras que uno que no
se mueve tanto, tendra una Tg alta”. (Rodriguez & Santana, 2015).
Informacion Comercial del Poli(butilmetacrilato)

Todos los productos quimicos comercializados cuentan con la posibilidad de ser
identificados individualmente, la siguiente tabla muestra la informacién comercial del

poli(butilmetacrilato).
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Tabla b

Informacion comercial del poli(butilmetacrilato)

Macromolécula de poli(butilmetacrilato) 9003-63-8 Otros nombres
Nombre quimico Macromolécula de poli(butilmetacrilato)  2-Propenoicacid,2-
Nombre IUPAC butyl 2-methylprop-2-enoate Butyl2-methyl-2-
PubChemID 7354 EINECS 202-615-1
Peso molecular 142.19600 MFCD00084402
PSA 26.30000 poly(butyl methacrylate)
LogP 2.02520
EINECS 202-615-1; 618-468-5
Férmula molecular CgH140:

Fuente: (Guidechem, 2010)
La tabla 5 muestra la informacion comercial del poli(butilmetacrilato)
Uso Industrial del Poli(butilmetacrilato)

El poli(butilmetacrilato) o PBMA se usa con frecuencia en recubrimientos y en materiales
biomédicos como cemento 6seo, en sistemas de administracion de farmacos de liberacion
controlada”, en usos industriales o de investigacion “como modificador en las mezclas de
polimeros” (Yang & Hu, 2006). Combinado con octanos y nonanos se convierte en un
compuesto sellador para bordes (3M Company, 2017). Se usa como resina en aplicaciones

odontoldgicas (Yallonardo, 2005).

Procesos de Adsorcion en Polimeros
La adsorcion se define como un proceso que ocurre cuando un gas o liquido se acumulan
en la superficie de un solido o liquido (adsorbente), formando una pelicula molecular o atbmica

(adsorbato) (Burciaga, Claudio, Cano, Martinez, & Vega, 2020), esquema 13.
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Esquema 13

Adsorcion

& Adsorcion

Superficie

Fuente: Autor

El uso de polimeros como superficies de adsorcion ha ganado gran prestigio en la
actualidad entre los métodos utilizados actualmente para la remocion de metales pesados dando
muy buenos resultados (Sanchez M. G., 2018). Varias propiedades de los polimeros influyen en
la eficiencia de los procesos de adsorcion como el peso molecular, la Temperatura de Transicion
Vitrea y los compuestos con los que estén modificados, al igual de si son la combinacion de dos
polimeros (copolimeros), el area superficial, los sitios activos y la presencia de grupos
funcionales. (Xu, y otros, 2022).

De manera que, los procesos de adsorcion son utilizados como alternativas para reducir el
impacto de la contaminacion por iones de metales pesados en los cuerpos de agua. El uso de
materiales inorganicos como 6xidos ferricos, de manganeso, aluminio, titanio, magnesio y cerio,
proporcionan una gran area superficial y una afinidad especifica para la adsorcién de metales
pesados de sistemas acuosos (Burciaga, Claudio, Cano, Martinez, & Vega, 2020).

Este trabajo estudia la capacidad de adsorcion de iones dicromato por parte del polimero

poli(butilmetacrilato) modificado con 6xido férrico (PBMA + Fe;03).
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Oxido Férrico

Figura7

Apariencia del oxido férrico

Fuente: (Amazon, 2023)

Su apariencia es de un polvo rojizo (figura 7). Su formula quimica es Fe20s. Es utilizado
como pigmento de alta densidad para pinturas, en la fabricacién de cementos, morteros y vidrio,
asi como en la fabricacion de esmaltes y cerdmicas. También es usado para la fabricacion de
electrodos de soldadura o en electronica (Amazon, 2023). El esquema 14 muestra algunas
propiedades fisicas del éxido férrico.

Esquema 14

Oxido férrico: Caracteristicas fisicas

Oxido
Férrico

Color: Punto de

fusién: 1 9
Rojo oxido UEEHERE 1555

Densidad:

Solubilidad en 5,242 g/cm?

agua: Ninguna

Masa atomica:
159,07 g/mol

Fuente: Autor
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El 6xido de hierro ha sido estudiado con mucho interés en los Gltimos afios especialmente
la sintesis de nanoparticulas magnéticas (NPMSs) por sus muchas aplicaciones industriales
incluidos los medios de almacenamiento magnético, biosensores, dispositivos de resonancia
magnética y aplicaciones medioambientales para tratamiento de aguas (Escobaro, Pizzioa, &
Romanelli, 2018), estos autores centran su investigacion en propiedades magnéticas, estructura,

sintesis y aplicacion como catalizadores de las nanoparticulas magnéticas de 6xidos de hierro.

Buenas Précticas de Laboratorio

BPL, es un sistema de control de calidad que se aplica a los procesos internos que se
deben llevar en un laboratorio. “Son un conjunto de procedimientos operacionales, reglas y
practicas promulgadas por organismos como la Organization for Economic Cooperation and
Development (OCDE) o la Food and Drug Administration (FDA) que son de obligatorio uso y
que buscan la calidad de las mediciones que se toman (Eroinnova, 2022). Mucho de este enfoque
viene determinado por la norma ISO 17025. Este sistema se encarga de planificar, hacer,
verificar y evaluar los procesos organizativos tendientes a garantizar la calidad y confiabilidad de
los resultados obtenidos. Dentro de los asuntos que son contemplados en las BPL estan el
cumplimiento de normas y conductas basicas que mayoritariamente tienen un caracter preventivo
para evitar procedimientos riesgosos y accidentes que pueden afectar la vida o las instalaciones y
equipos que existen en un laboratorio, por lo tanto, se debe ser riguroso en el cumplimento de las
normas establecidas.

Las medidas principales que deben tenerse en cuenta son:

o Verificar el estado de las instalaciones y los equipos e informar cualquier economia
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o Usar elementos de proteccion personal adecuados, especificos y en buen estado
(Fotografia 1).

o Cuando se termine la practica se debe apagar los equipos y disponer el aseo de los
implementos usados, no dejar estopas 0 pedazos de tela impregnados con sustancias
inflamables.

o Conocer y portar la ficha técnica de los reactivos que se van a usar

o Conocer la ubicacién y vigilar la caducidad de los extintores.

o Conocer las vias de evacuacion y salidas de emergencia

o No consumir alimentos dentro de los laboratorios ya que se pude generar algun tipo
de contaminacion cruzada

o Ser estrictos con las mediciones de reactivos y productos para tener un control de los
experimentos

o Documentar todo lo que se hace en la practica de laboratorio en un cuaderno o
agenda destinada para ese fin con fecha de registro.

La figura 8 muestra un poster que cuelga de las paredes de los laboratorios donde se

pueden encontrar algunas de estas instrucciones.
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Figura 8

Poster BPL - UNAL

Poster Buenas Practicas de Laboratorio

Fotografia 1

Elementos de proteccion personal (EPP) en el laboratorio

La fotografia muestra la proteccién contra los gases téxicos de las sustancias utilizadas
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Equipos Utilizados, Técnicas Utilizadas y Metodologia

Equipos Utilizados

Para el desarrollo de este trabajo se emplearon diferentes equipos, los cuales
proporcionan las mediciones y/o caracteristicas requeridas en las técnicas utilizadas.
Tamiz Molecular

Para la reduccion de particula de los polimeros sintetizados se empled un tamiz analitico
de 0.8” x alto 2” ASTM E11 con una abertura de 106pum, malla 140 Mesh de la casa Endecotts.
Punto de Fusion

Los puntos de funcién de los polimeros obtenidos fueron tomados en un fusiémetro
Electrothermal 9100 SMP11 con una velocidad de calentamiento de 1 a 10 °C por min de la casa
Stuart-Equipment y se reportan sin corregir.

Fotografia 2

Fusiémetro Electrothermal 9100 SMP11

Cabina Extractora
Para el manejo de vapores se utilizaron cabinas extractoras, cuya funcion es capturar y

extraer las emisiones generadas por sustancias quimicas peligrosas.



Fotografia 3

Manipulacion correcta de vapores

En la fotografia 3, se observa la manipulacion cuidadosa del polimero dentro de la cabina de

extraccion para evitar los vapores

Fotografia 4

Cabina de extraccion de gases

En la fotografia 4 se observa la cabina dispuesta para su uso.
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Balanza Analitica
Para pesar los compuestos se utilizé una balanza analitica, marca Sartorius con precision
de 3 decimales.

Fotografia 5

Balanza analitica, marca Sartorius

Plancha de Agitacion Magnética Multicanal
La plancha de agitacion marca - MS-H340-S4 Agitador magnético con calentamiento de
4 puestos DLAB utilizada para hacer interactuar el polimero con y sin 6xido férrico con el

analito en todos los casos, es decir PBMA con K>Cr207 y PMBA + Fe2Oz con K2Cr07.
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Fotografia 6

La plancha de agitacion magnética marca - MS-H340-54

En esta fotografia se observan cuatro beakers que contienen diversas condiciones y estan siendo
sometidos a agitacion por dos horas.
Centrifuga

Para la extraccion del polimero se utilizé una centrifugadora

Fotografia 7

Centrifugadora

La fotografia 7 registra la centrifugadora, con capacidad para cuatro tubos de ensayo



62

Fotografia 8

Recopilacion de muestra del polimero

La fotografia 8 muestra el llenado de uno de los tubos de ensayo con el polimero recién retirado

del sistema de agitacién

Fotografia 9

Polimero decantado

Enla fotografia 9 se muestra un tubo de ensayo después de la centrifugacion, ahi se ve muy bien
el polimero en el fondo, sigue retirar el etanol que se ve en la parte superior para obtener el

polimero
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Agitador de Laboratorio VOrtex
El contenido de los tubos de ensayo (el polimero) se homogenizo por esta técnica,
utilizando un vortex Phoenix RS-VA 10, que tiene una velocidad de rotacién entre 0 - 2500 rpm.

Fotografia 10

Vortex

En la fotografia 10 se oserva un tubo de ensayo que esté sostenido a presion en el vortex con el
fin de homogenizar el contenido
Infrarrojo IR-ATR

Los espectros IR fueron tomados en un espectrometro ThermoFisher Scientific iD1
Nicolet iS5 IR con accesorio ATR de seleniuro de zinc (ZnSe) y dado en cm™ (Thermo
Scientific, Waltham, MA, USA). La técnica del IR-ATR (Infrarrojo - Attenuated Total
Reflection) permite reconocer los grupos funcionales de un compuesto. La siguiente imagen
(fotografia 11) muestra el espectrometro de la referencia, al igual que una de sus lecturas o

espectros.



Fotografia 11

Infrarrojo IR-ATR, unido al computador y cOmo es un espectro que registra

3500 000 2500 2000 1500 1000
bers (cm-1)

Un espectrometro debe estar conectado o en linea con un computador que almacena sus

productos o espectros

Espectrofotometro UV-Visible
Los espectros de UV-Vis se obtuvieron en un espectrofotometro EMC-11-UV en un

rango de 200-800 nm, se utilizaron para estas determinaciones celdas de cuarzo.



Fotografia 12

Espectrofotometro EMC-11-UV

En la fotografia 12 el espectrofotometro UV-VIS

Fotografia 13

Juego de celdas de cuarzo y dicromato de potasio

En la fotografia 13 el juego de celdas y la solucién de dicromato de potasio.
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Fotografia 14

Lectura de la absorbancia

11-UV Spectrophotom

WL 380 0 nm

0.550 Abs

En la fotografia 14 se muestra la lectura de la absorbancia de una muestra en el
espectrofotometro UV-Vis: en este caso, se mide a una A de 380nm, su absorbancia es de 0,550

Fotografia 15

Celda lista para la lectura de la absorbancia

En la fotografia 15 se muestra una celda con dicromato de potasio al interior del

espectrofoometro a punto de ser ubicada para lectura



Técnicas Utilizadas
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De acuerdo con los objetivos planteados se propone la siguiente Matriz de Alternativas, con el fin de seleccionar las técnicas

mas efectivas para el desarrollo del proyecto:

Tabla 6

Matriz de evaluacion de alternativas

Matriz de Evaluacion de Alternativas

Técnicas a utilizar para evaluar la o o 8 e . & 8
ficiencia del PBMA+Fe,0;, €S9 88 g & 2 3 S 2 x 2 8 _ 5% 3 @
</ s VI Q = .= 8 o e o a FSo8= &> £ 8
[Ponderacion o~ S 2 E 2 = S S > <E 238 o< S g
1<X<10] 2 Vi g%% 5; % gg C‘_I:‘Egk geé gw
T £~ T8 2 5 2 =< o 2 2
w LL o L w ¥ LLI
Determinacion de la 10 9 90 6 60 7 70 9 90 10 100 10 100 10 100
eficiencia del proceso de
adsorcion de la especie de
;E cromo hexavalente.
E Precision de los resultados 8 9 72 10 80 8 64 9 72 10 80 10 80 10 80
% Accesibilidad a los equipos 9 3 27 4 36 10 90 10 90 8 72 5 45 3 27
S Costos del uso de la técnica 7 2 14 5 35 10 70 10 70 10 70 10 70 2 14
o
'g Facilidad para el uso 6 3 18 5 30 10 60 10 60 10 60 3 18 3 18
Pertinencia de la técnica 4 3 12 2 8 6 24 10 40 10 40 10 40 3 12
Tiempo de obtencion de los 5 10 50 8 40 3 15 8 40 10 50 10 50 10 50
resultados
Total 283 289 393 462 472 403 301

La matriz de alternativas sugiere el uso de las técnicas Espectrofotometria UV-Vis y IR-ATR.



68

Metodologia
En su aspecto metodologico, el trabajo se desarroll6 en cuatro etapas que se describen a
continuacion:

o Etapa 1. Revision bibliografica y estado del arte de los altos indices de contaminacion de los
cuerpos de agua que se generan a raiz de la produccion de industrias que utilicen como
materia prima para su produccion sales de cromo, ademas, de las técnicas actuales enfocadas
en la descontaminacion del agua por metales pesados. En esta etapa se determinan como
objeto de estudio el cromo y las especies de cromo hexavalente Cré*. Revision bibliogréfica
del tema Polimeros, especificamente poli(butilmetacrilato) (PBMA). Revision bibliogréfica
del proceso de adsorcion, aqui se estudian las aplicaciones del 6xido férrico de acuerdo con
investigaciones recientes.

o Etapa 2. Sintesis del material polimérico (PBMA) y sintesis del polimero modificado
(PBMA + Fe053).

o Etapa 3. Condiciones para la extraccion: Ensayos de extraccion de cromo hexavalente con el
material polimérico usando varias condiciones de trabajo distintas como tiempo de
extraccion, volumen de carga y pH de solucion.

o Etapa 4. Ensayos del proceso de la adsorcion de los polimeros tanto modificado como sin
modificar, la cuantificacion se realiza por medio de Espectrofotometria UV-Vis.

Todos los reactivos quimicos fueron adquiridos comercialmente y usados sin purificacion

previa.



Diagrama de Flujo del Proceso de Sintesis y Caracterizacion del Polimero

Esquema 15

Diagrama de flujo de sintesis y caracterizacion de los polimeros
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Fuente: Autor

Obtencion del Polimero sin Modificar (PBMA)

1 paso: Extraer el inhibidor del butilmetacrilato (BMA). El mondmero se encuentra y se
puede adquirir comercialmente (Fotografia 16), la dificultad radica en que para que no se
produzca la polimerizacion espontanea debe conservarse en un recipiente oscuroy a

temperaturas bajas (en una nevera comun), y no sélo eso, sino que contiene una sustancia
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integrada en el compuesto que se denomina inhibidor y que como su palabra puede indicar

inhibe, limita o0 no permite la polimerizacion espontanea y fuera de control.

Fotografia 16

Butilmetacrilato (BMA)

En este sentido, es necesario extraer el inhibidor para dar paso a la polimerizacién, para
esto se utiliza una Pipeta Pasteur y se miden 5 mL de butilmetacrilato (BMA), el cual se hace
pasar por un cartucho, lo que permite descender por gravedad al recipiente de reaccién (también

puede ayudarse con una bomba de aire como en este caso).



Fotografia 17

BMA, Montaje listo para agregar el BMA

En la fotografia 17 se observa el montaje listo con una pipeta pasteur y el beaker en donde
quedaréd el BMA, ya sin el inhibidor

Fotografia 18

Se agrega el BMA

En la fotografia 18 se muestra la adicion del BMA para iniciar el retiro del inhibidor
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Fotografia 19

BMA, siendo depositado sin el inhibidor

En la fotografia 19 de observa caer el butilmetacrilato

Fotografia 20

Bomba de aire

En la fotografia 20 se le esta ayudando con una bomba de aire al monémero para descender mas

rapido. En este proceso se obtuvieron 4,47g de BMA
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2 paso: Mezclar el iniciador (Peroxido de Benzoilo o ABCN) (Yang & Hu, 2006), con el
monomero butilmetacrilato (BMA). Para que se produzca la polimerizacion es necesario

adicionar al BMA un iniciador, en este caso se usa peroxido de benzoilo (C,4H4,0,) (figura 9).

Figura 9

Molécula del peroxido de benzoilo

Fotografia 21

Presentacion comercial del perdxido de benzoilo
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3 paso: Agregar el disolvente (10mL de tolueno) con la ayuda de una pipeta graduada. En
este paso se agrega gota a gota el tolueno. Todos los reactivos antes mencionados se agregan en
un balén de fondo redondo al cual se le acopla un condensador para calentar hasta la temperatura

de ebullicion.

Fotografia 22

BMA con dispuestos para iniciar la polimerizacion

En la fotografia 22 se observa la solucion compuesta por el butilmetacrilato y el tolueno,
instalados en un sistema plancha de agitacion — condensador, a esta mezcla se le coloca un

agitador magnético, el cual interactta con la plancha para producir y mantener la agitacion.



76

Fotografia 23

Sistema conformado por: plancha de agitacion, condensador, inicio de polimerizacion

En la fotografia 23 se observa el sistema que se requiere para producir la polimerizacion

4 paso: Encender la plancha de agitacion magnética y llevarla a una temperatura de 90°C.
Se inicia la polimerizacién por radicales libres. Para proteger la solucion de la luz se cubre con
papel aluminio. Se deja en agitacion por 30 horas. Para lograr este proceso se debe tener un
sistema que incluye una plancha de agitacién magnética, un agitador magnético para que inicie y
se mantenga la agitacion y un condensador. Este sistema incluye un proceso de refrigeracion

continua que debe ser monitoreado constantemente.



Fotografia 24

Sistema de agitacion que incluye la refrigeracion del mismo

En la fotografia 24 se puede observar el sistema em agitacion

Fotografia 25

El compuesto cubierto con papel aluminio

En la fotografia 25 se observa la manera en la que se protege de la luz, el polimero que se esta

formando, con papel aluminio
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5 paso: Transcurridas las 30 horas, se procede a retirar la mezcla del sistema de
polimerizacion y a enfriarla. Se elimina el disolvente por filtracion. En la fotografia 26 se puede

observar el proceso de filtrado.

Fotografia 26

Proceso de filtrado

El polimero una vez se baja de la plancha de agitacion se pasa por un proceso de filtrado con la
ayuda de un montaje que consta de un soporte metélico para embudo, un embudo, papel de filtro

y por supuesto un beaker en donde se recogerd el PBMA

6 paso: El producto obtenido se lavé con etanol, se seco en horno, se triturd y finalmente

se paso por un tamiz molecular.



Fotografia 27

Polimero formado (PBMA)

La fotografia 27 muestra el polimero formado (aspecto de polvo blanco grueso)

Fotografia 28

Proceso de trituracion

La fotografia 28 muestra el proceso de trituracion del PBMA
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Obtencion del Polimero con ABCN

Se llevan a cabo dos reacciones de polimerizacion simultanea con el fin de analizar los
cambios que se producen buscando la optimizacion del proceso. En esta ocasion se cambia el
iniciador, esta vez se usara 1,1’ Azobis (ciclohexanocarbonitrilo) (ABCN), Todos los
compuestos se han aumentado en cantidad con el fin de lograr mayor cantidad del polimero. La
figura 10 muestra la molécula del ABCN y una fotografia (fotografia 29) de su presentacion
comercial.

Figura 10

1,1’ Azobis (ciclohexanocarbonitrilo) (ABCN)

N.
°N
CN CN

Fotografia 29

Presentacion comercial del ABCN
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Fotografia 30

Retiro del inhibidor en simultaneo

En la fotografia 30 se ve el proceso de separacion del inhibidor en dos experimentos simultaneos.

Fotografia 31

Proceso de polimerizacion del PBMA en simultaneo
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Sintesis del Poli(butilmetacrilato) Modificado con Oxido Férrico (PBMA + Fe205)

Procedimiento 1: El primer procedimiento para la obtencion del polimero modificado
consistio en efectuar la reaccion de polimerizacion descrita en el item (Obtencion del Polimero
sin Modificar (PBMA)), es decir, los mismos pasos descritos, pero con la diferencia de que se
agrega en el proceso oxido férrico, cuya molécula se muestra en la figura 11. La fotografia 32
muestra un recipiente que contiene esta sustancia.

Procedimiento 2: Este procedimiento, consistio en hacer una trituracion al polimero
obtenido con 6xido férrico, en un mortero con mazo, el producto se trat6 de dejar lo mas

uniforme posible para su caracterizacion por infrarrojo.

Figura 11

Molécula de 6xido férrico

_Fe - Fe




Fotografia 32

Oxido férrico (Fe203)

La fotografia 32 muestra una presentacion comercial de 6xido férrico

Fotografia 33

Inicio del proceso de polimerizacion en simultaneo de PBMA + Fe;03

En la fotografia 33 se observa el proceso de polimerizacion del PBMA + Fe>Oz en reacciones

simultaneas
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Fotografia 34

PBMA + Fe20s, ya casi formado

En la fotografia 34 se observa el proceso de polimerizacion del PBMA + Fe.O3 donde se muestra
el polimero ya casi formado.

Una vez se acabe el proceso de polimerizacion se procede a la filtracion del polimero que
contiene el 6xido férrico Esta filtracion se realiza a presion reducida, para esto se utiliza etanol

como solvente para filtrar el polimero. El producto obtenido se lava en etanol.
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Fotografia 35

Inicio de filtrado de PBMA + Fe>O3

N

En la fotografia 35 se observa el momento en el que se esta vaciando el contenido del balén de
fondo redondo con el polimero formado (PBMA + Fe>QO3), para dar inicio al proceso de filtrado.

Fotografia 36

PBMA + Fe203 en etanol

La fotografia 36 muestra el compuesto en un lavado con etanol
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Como producto de este proceso se obtiene un total de 11,2g de PBMA + Fe20a. Se lleva
el polimero obtenido al horno a 60°C por 15 horas para secarlo, una vez transcurrido este tiempo
se saca del horno se hace un raspado para obtener el polimero.

Fotografia 37

PBMA + Fe,O3 después del filtrado

En esta imagen se muestra el polimero después de filtrado y aun en el papel de filtro

Fotografia 38

Raspado

El polimero se extrae del papel de filtro por raspado



Fotografia 39

Horno de secado

El polimero se introduce en el horno de secado por cinco horas

Fotografia 40

Proceso de trituracion del PBMA + Fe,O3

El polimero modificado en proceso de trituracion
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Técnica de Analisis del lon Dicromato

Como problema de esta investigacion, de acuerdo con el (Arbol de Problemas) es la
“Contaminacion de las fuentes de agua por efluentes industriales con cromo hexavalente
producto de los procesos productivos de las industrias que utilizan estas especies de cromo como
materia prima”, por lo que se hara especialmente importante la determinacion de la eficiencia del
proceso de adsorcidn de la especie de cromo hexavalente.

Fotografia 41

Presentacion comercial del KoCr,07

Dicromato de potasio

Fotografia 42

K2Cr207 en solucién

Dicromato de potasio y solucion stock o madre



Diagrama de flujo del Proceso de Uso del Dicromato de Potasio

Esquema 16
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Espectro UV — VIS del K2Cr,07

La tabla siguiente muestra un espectro de longitudes de onda (1) del Dicromato de
potasio (K2Cr.07) desde (1) 300 nm hasta (A) 700 nm con el fin de determinar la longitud de
onda donde esta la mayor absorbancia.

Tabla7
Espectro UV-VIS del K2Cr207

A (nm) Absorbancia A (nm) Absorbancia A (nm) Absorbancia
300 2,711 430 0,474 530 0,056
310 1,830 435 0,471 535 0,051
320 1,710 440 0,463 540 0,048
325 1,922 445 0,451 545 0,045
330 2,191 450 0,431 550 0,044
340 2,769 455 0,408 555 0,044
350 3,000 460 0,378 560 0,043
360 2,890 465 0,346 565 0,043
365 2,654 470 0,313 570 0,043
370 2,331 475 0,280 575 0,043
380 1,849 480 0,248 580 0,043
385 1,606 485 0,215 590 0,043
390 1,300 490 0,186 600 0,042
395 1,065 495 0,159 610 0,043
400 0,843 500 0,134 620 0,043
405 0,689 505 0,113 630 0,043
410 0,573 510 0,097 640 0,043
415 0,518 515 0,083 650 0,043
420 0,487 520 0,070 680 0,043
425 0,477 525 0,061 700 0,043

Espectro de longitudes de onda (1) del K.Cr,O7 desde (1) 300 nm hasta (A) 700 nm
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Curvas de Calibracion del dicromato de potasio

Fotografia 43

K>Cr,07 para preparar la solucién madre

Muestra de dicromato de potasio, 62mg

Fotografia 44

Alicuotas de K2Cr207

Alicuotas (disoluciones de distintas concentraciones) de dicromato de potasio y solucion stock o

madre



Para obtener los datos que se requieren para hacer la curva de calibracion se necesita
formar alicuotas provenientes de la solucion madre (62,5mg de K2Cr.O7 en 250 mL de agua
destilada). Por lo tanto, se obtienen las soluciones diluidas de 0,5 mL, 1 mL, 1,5mL, 2mL,
2,5mL, 3mL, 3,5mL, 4mL, 4,5mL y 5mL, todas diluidas en agua destilada hasta completar
10mL. Estas soluciones preparadas se muestran en la fotografia 44.

Para esto se utiliza una bureta de precision, un beaker y 10 matraces aforados de 10mL.
Una vez se tengan las alicuotas preparadas se procede a tomar muestras de cada uno de los
matraces, llevarlos a una celda de lectura para medir la absorbancia utilizando el

Espectrofotémetro UV - Vis.

Fotografia 45

Preparacion de alicuotas de KoCr.07

Se usa una bureta para medir con exactitud las cantidades de dicromato de potasio en solucién
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Fotografia 46

Alistamiento de muestra para toma de absorbancia

Fotografia 47

Degradé de las alicuotas K2Cr.07

Muestra del degrade de las alicuotas K2Cr207 con las que se construira la curva de calibracién

A estas alicuotas o soluciones diluidas se les debe determinar tericamente la
concentracion molar, dato que se requiere para construir la curva de calibracion. Para esto se

utiliza la siguiente ecuacion:



C]_Vl = Csz
Siendo

C, = Concentracién stock o madre [3,4 * 1073 M]

Vi, = Volumen que se extrae de la solucién madre
C, = Concentracion molar de cada solucion diluida
V, = Volumen al que se lleva la sulucion diluida
Tabla 8

Curva de calibracion A = 350 nm

Solucién Volumen Concentracion (M) Absorbancia
(mL) A =350 nm
1 0,5 0,00017 0,247
2 1,0 0,00034 0,389
3 1,5 0,00051 0,549
4 2,0 0,00068 0,666
5 3,0 0,00102 0,980

La tabla 8 muestra la absorbancia vs. concentracién para una longitud de onda de A = 350 nm
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De la misma manera se realizé la curva de calibracion para las mismas alicuotas, pero con

una longitud de onda - A = 380 nm

Tabla 9

Curva de calibracion A = 380 nm

Solucion Volumen (mL) Concentracion (M) Absorbancia
A =380 nm
1 0,5 0,00017 0,193
2 1,0 0,00034 0,306
3 15 0,00051 0,360
4 2,0 0,00068 0,450
5 2,5 0,00085 0,494
6 3,0 0,00102 0,621
7 3,5 0,00119 0,715
8 4,0 0,00136 0,784
9 4,5 0,00153 0,875
10 5,0 0,0017 0,959

La tabla 9 muestra la absorbancia vs. concentracion para una longitud de onda de A = 380 nm
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Condiciones de Extraccion
Todas las soluciones que se utilizaron fueron tomadas de una solucién madre o stock de K>Cr.O7. La que fue preparada
pesando 62,5 mg de K>Cr207 y llevandola a un volumen de 250 mL. La concentracién de la solucion madre se determino teéricamente

en [3,4*10°° M]

Comportamiento del Composito en Alicuotas 5,0 mL y 12,5 mL Llevados a 50mL

Tabla 10

Comportamiento del composito en alicuotas 5,0 mL y 12,5 mL llevados a 50mL

Concentracién Absorbancia de alicuotas Absorbancia de K2Cr207 en los polimeros
K2Cr207
Absorbanciaa  Absorbancia a Absorbancia a A =380 nm Absorbancia a A =350 nm
A =380 nm A =350 nm PBMA PBMA + PBMA PBMA +
Fe O3 Fe O3
0,00034 M (5 mL) 0,247 0,360 0,187 0,187 0,204 0,201
0,00085 M (12,5mL) 0,494 0,829 0,490 0,489 0,619 0,612

La tabla 10 muestra el comportamiento de la absorbancia que registra el K2Cr.O7 cuando se cambia la concentracion



Evaluacion del Composito Teniendo en Cuenta el pH

Tabla 11

Comportamiento del composito en condicion de variacion de pH

Solucion Absorbancia soluciones diluidas ~ Absorbancia polimero (PBMA)

K2Cr20y7 variando pH sin modificar

Absorbancia polimero
modificado (PBMA + Fe203)

Absorbancia a Absorbancia a Absorbanciaa  Absorbancia a

Absorbanciaa  Absorbancia

A =380 nm A =350 nm A =380 nm A =350 nm A =380 nm a
A =350 nm
Stock pH 4,89 0,623 0,748 0,665 0,643 0,514 0,574
pH 10,33 0,439 0,585 0,333 0,225 0,375 0,439
pH 2,17 0,239 0,423 0,106 0,268 0,046 0,203

La tabla 11 muestra el comportamiento de la absorbancia que registra el K2Cr.O7 cuando se cambia el pH
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Para obtener los datos de la Tabla 11 se tomd una muestra de la solucion madre (62mg de
K2Cr207en 250 mL) a la que se le mide el valor de pH 4,89 y a dos soluciones que previamente
se habian preparado con soluciones amortiguadoras de pH 2,17 y pH 10.33.

Fotografia 48

Solucién de K2Cr.07 a pH 2,17

En la fotografia 48 se observa la preparacion y medida de la solucion de K2Cr,0O7 a pH 2,17
Fotografia 49

Solucién K2Cr207 a pH 4,89

——
En la fotografia 49 se observa la preparacion y medida de la solucion K>Cr,07 a pH 4,89
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Fotografia 50

Soluciones preparadas a valores de pH distintos

En la fotografia 50 se observan soluciones de K>Cr.O7 preparadas con distintos valores de pH,
junto a la solucion madre o stock

Para lograr las soluciones muestra se agregaron 50mg tanto al polimero modificado
(PBMA + Fe>03), como al polimero sin modificar (PBMA\) a las soluciones de pH conocido. Se
colocan en una plancha de agitacion simultanea a 1400rev/min. Luego se filtra para eliminar los
solidos que contenga la mezcla que se ha sometido a agitacion y se llevan al UV -Vis para
determinar su absorbancia.

Fotografia 51

Interaccion del K2Cr207 con los polimeros

En la fotografia 51 de observa la interaccion del K2Cr2O7 con los polimeros, tanto PBMA como

del PBMA + Fe203 en simultaneo por dos horas para estudio de la matriz acuosa
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Fotografia 52

Filtrado de la matriz acuosa

En la fotografia 52 de muestra el filtrado de la matriz acuosa después de las dos horas de

agitacion e interaccién con los polimeros

Valores Porcentuales de la Absorbancia en Funcion de la Concentracion

Tabla 12

Absorbancia porcentual del K-Cr.O7 variando la concentracion

Concentracion Absorbancia K2Cr,Oy variando la concentracion

Absorbancia a A =380 nm Absorbancia a A =350 nm

PBMA PBMA + Fe:0s PBMA PBMA + Fe,O3
0,00034 M (5 mL) 24% 24% 43% 44%
0,00085 M (12,5 mL) 1% 1% 25% 26%
Promedio 34% 35%

La Tabla 12 esta basada en la Tabla 10 (Comportamiento del Composito en Alicuotas 5,0 mL y
12,5 mL Llevados a 50mL) y muestra el porcentaje de reduccion de la absorbancia variando la
concentracion del KoCr207. Los valores de 34% y 35% es un promedio entre los valores de las

dos concentraciones
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Valores Porcentuales de la Absorbancia en Funcion del pH

Tabla 13

Absorbancia porcentual del K-Cr.O7 con variacion pH

Solucion Absorbancia polimero Absorbancia polimero
(PBMA) sin modificar modificado (PBMA + Fe203)

A =380 nm A=350nm A=380nm A=350nm

Stock pH 4,89 0% 14% 18% 23%
pH 10,33 24% 62% 15% 25%
pH 2,17 56% 37% 81% 52%

Los resultados de la tabla 13 estan basados en la Tabla 11 (Evaluacion del Composito Teniendo

en Cuenta el pH) y muestran la reduccion porcentual de la absorbancia del K2Cr.O7 cuando de

varia el pH
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Anélisis de Resultados

Esquematizacion del Desarrollo de la Investigacion

La investigacion se ha basada principalmente en el estudio de la adsorcién del material
polimérico previamente sintetizado en sus dos variantes polimero modificado (PBMA + Fe203) y
polimero sin modificar (PBMA). Para esto se han hecho diferentes procedimientos tanto para la
obtencion y caracterizacion del polimero como para la extraccion del dicromato de potasio,
acorde con las absorbancias obtenidas de soluciones patron de dicromato de potasio con el fin de
determinar la eficiencia de la extraccién del cromo hexavalente por parte del polimero. El
esquema 17 muestra los procesos que se llevaron a cabo para obtener los resultados finales.

Esquema 17

Desarrollo de la investigacion

Conclusiones, resultados finales y
recomendaciones

resultados preliminares

Ensayos bajo las condiciones

Cambios propuestos de acuerdo con ]
programadas ]

dicromato de potasio con las
diferentes condiciones

Sintesis del polimero en sus dos
presentaciones: Polimero modificado y

Preparacion de las soluciones de ]
olimero sin modificar ]

Fuente: Autor
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Evaluacion de la Sintesis de Poli(butilmetacrilato)

En cuanto a la eleccion del poli(butilmetacrilato) para este estudio se debe principalmente
a que este polimero es tolerante a diferentes valores de pH, condicion que se plantea cambiar en
varias etapas del trabajo experimental. Ademas, la presencia de la presencia de grupos
funcionales para modificacion potencial (Tsvetkov, Vitovskaya, & Lyubina, 1962)
Estructuralmente tienden a formar materiales de alta porosidad que pueden permitir mejores
procesos de interaccion y difusion ya que la superficie polimérica presentara mayor area
superficial lo que permite una mayor eficiencia de transferencia de masas y un mejor anclaje
entre el analito (ion dicromato) y la fase estacionaria. Adicionalmente, el metacrilato presenta
una polaridad deseable (Mexpolimeros, 2023) para interactuar con sustancias inorganicas como
el 6xido férrico presentando un tipo de interacciones entre cargas inducidas que se pueden
generar por la alta polaridad del grupo carbonilo a lo largo de la estructura polimérica.
Finalmente, este polimero se escogio también debido a su valor de Tg (temperatura de transicién
vitrea) que se da alrededor de los 20°C (Rodriguez & Santana, 2015), lo que permite un
adecuado trabajo a temperatura ambiente.

La temperatura de transicién vitrea permite que el polimero tenga sus moléculas
dispuestas en forma aleatoria lo que podria permitir una mayor superficie y unas mejores
condiciones de adsorcion. En comparacion con otros polimeros, el PBMA tiene una cadena mas
larga, lo que lo hace mas insoluble en agua, lo que puede servir en el momento de permanecer en
la matriz acuosa reteniendo los iones Cr®* de los dicromatos.

Inicialmente la polimerizacion se realiz6 usando como iniciador peréxido de benzoilo, la

reaccién demor6 72 h, el producto era irregular en forma y dureza, adicionalmente con un
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rendimiento muy bajo en el proceso de polimerizacion, razon por lo cual se decidio realizar el
procedimiento usando 1,1'-Azobis(ciclohexanocarbonitrilo) (ABCN).

Para la obtencion del polimero usando el iniciador ABCN, se emple6 la metodologia
planteada por (Yang & Hu, 2006) en el cual se hace reaccionar una mezcla compuesta por
butilmetacrilato (BMA) y tolueno, para el iniciador se calculo el 1% de la mezcla de monémero
en el disolvente, la reaccion se representa en la siguiente figura:

Figura 12

Reaccion general de polimerizacion
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+
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BMA Poli(butilmetacrilato)

Fuente: Autor

Para caracterizar el polimero obtenido se utilizo la técnica IR-ATR (Infrarrojo -
Attenuated Total Reflection), que como se indicé anteriormente, permite reconocer los grupos
funcionales de un compuesto. Esté técnica se escogio porque es esencial para el analisis de
materiales poliméricos, es una técnica muy sensible, es econdmica y de facil acceso, el mddulo
ATR permite alistar facilmente la muestra con lo que se logra hacer seguimiento a los procesos
de modificacion planteada.

El polimero que se obtuvo fue de color blanco, con muy buen rendimiento, con moderada
resistencia mecanica y se caracterizé empleando IR-ATR (Figura 14). En el espectro IR (ATR)

se observan las sefiales caracteristicas del estiramiento C-H alifatico entre 2956-2872 cm®, en
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1722 cm™ la sefial correspondiente al estiramiento C=0, en 1465 cm™ el pico correspondiente a

la flexion C-H alifatico, en 1142 la sefial correspondiente al estiramiento C-O (ver anexo 1) No

se observan sefiales de estiramientos o flexiones C=C insaturado, lo cual indica que el método de

polimerizacion fue efectivo.

Figura 13

Caracterizacion del poli(butilmetacrilato) (PBMA)
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Adicional a lo anterior, el iniciador ABCN no afecta el tamafio de los poros ya que esto

afectaria la resistencia mecanica del polimero en los procesos de extraccion. La mejor mezcla para

la polimerizacion se resume en el Esquema 18.
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Esquema 18

Mezcla de reaccion para la polimerizacion

Mezcla de

- - .,

pollmerlzac:|on

| 39% 60%
Monémero Tolueno
| 1%
ABCN

Fuente: Autor

Teniendo en cuenta estos resultados en los cuales la polimerizacion con ABCN resulta
mas efectiva que la polimerizacién con perdxido de benzoilo, se puede entender que por la
estabilidad del radical libre generado por el ABCN resulta muy reactivo ya que este radical se
puede estabilizar durante las etapas iniciales de la reaccion en cadena. La polimerizacion, de
acuerdo a lo descrito en la literatura (Yang & Hu, 2006) procede por radicales libres, el iniciador,
en este caso 1,1'-Azobis(ciclohexanocarbonitrilo) (ABCN), se escinde cuando el par de
electrones del enlace -N=N- se rompe, produciendo dos fragmentos de iniciador, cada una con un
electron desapareado, el cual ataca al doble enlace vinilico, formandose un nuevo radical,
reaccion que se muestra en la figura 15, a). Esta etapa resulta mas eficiente que con el peréxido

de benzoilo, ya que la generacion del radical peroxido es considerablemente menor
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Figura 14

Etapa inicial del proceso de polimerizacién

Readical libre de alta
estabilidad

N %M

Radical ABCN-BMA

Fuente: Autor

El radical ABCN-BMA formado (Figura 15, b) reacciona con otro doble enlace de alguno
de los mondmeros presentes en la mezcla de polimerizacidn, este proceso se repite varias veces y

Se conoce como propagacion.
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Figura 15

Etapa de propagacion en la polimerizacién
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Los radicales son inestables y encuentran la manera de aparearse sin generar un nuevo
radical, esto puede ocurrir mediante acoplamiento y es la reaccion entre dos cadenas en
crecimiento. Los dos electrones desapareados formaran un nuevo enlace finalizando la

polimerizacion como se muestra en la siguiente figura (Figura 17).
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Figura 16

Etapa de finalizacion de la polimerizacion
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Fuente: Autor

Modificacion Fisica de Poli(butilmetacrilato) con Oxido Férrico

Una vez estandarizado el proceso de obtencion de poli(butilmetacrilato), se planted
realizar la modificacion fisica del polimero por adicion de éxido férrico mediante un
procedimiento fisico que permita una distribucion uniforme del material inorgéanico en la matriz

polimérica. El Oxido férrico se escogid dado el inmenso interés cientifico que ha despertado
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especialmente con el uso de nanoparticulas magnéticas (NPMs) de 6xidos de hierro (Angélica,
Plzzioa, & Ronanelli, 2019), por lo que se queria evaluar si al mezclarlo con PBMA se puede
obtener un material compuesto de alta uniformidad y estabilidad y que mantenga la alta afinidad
con iones dicromato como algunos estudios anteriores lo han evidenciado (Shan, Zeng, Zhao, &
Zhan, 2020) y (Ullah, y otros, 2021).

El primer procedimiento realizado, consistio en hacer una mezcla intima en un mortero
poniendo el material polimerico facilmente quebradizo en contacto con el éxido férrico que se
obtuvo en polvo. Para evaluar el grado de interaccion entre los dos componentes se decidio
obtener el espectro Infrarrojo del 6xido férrico, aprovechado el hecho de que el 6xido férrico

presenta actividad en la region infrarroja, este espectro se muestra a continuacion:

Figura 17

Espectro Infrarrojo del 6xido férrico
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Como se puede ver, el espectro Infrarrojo presenta una unica sefial alrededor de los 1051
cm™ que de acuerdo a la estructura de este 6xido corresponde al estiramiento Fe-O (Cely, 2014),
y que servira de referente para establecer por su intensidad si la interaccion fisica entre los dos
componentes se ha dado de manera eficiente. Al evaluar el primer procedimiento de obtencién
del material modificado se encuentra que, al tomar el espectro Infrarrojo, este presenta las

sefales de los dos componentes, pero con cambios de intensidad notables en sus sefiales, a
continuacion, se muestra un ejemplo (Figura 18)

Figura 18

Espectro Infrarrojo del material obtenido por mezcla simple
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Fuente: Autor

Como se puede ver en el espectro Infrarrojo, esta parte de la muestra presenta una alta
composicion de 6xido férrico (sefial en 1051 cm™) pero las sefiales del polimero estan
notablemente disminuidas. Al obtener el espectro con otra muestra, fue evidente que la tendencia

cambid con lo cual se concluye que a pesar del cuidado gue se tuvo en homogenizar la muestra

esta no tenia una distribucion uniforme del 6xido en el polimero.



111

El segundo metodo que se ensayd, consistio en hacer la polimerizacion del metacrilato de
butilo en presencia de 6xido férrico como se presentd en la seccion experimental, en este caso se
logro obtener un sélido de color rojizo por la presencia del éxido férrico y brillante por la
presencia del polimero en este material, el infrarrojo se analizé encontrando las sefiales
caracteristicas del polimero en 2956-2872 cm™ que como se menciond anteriormente se asigno a
los enlaces C-H de la estructura polimérica, en 1722 cm™ la sefial correspondiente al
estiramiento C=0, en 1465 cm™ el pico correspondiente a la flexion C-H alifatico, en 1142 la

sefial correspondiente al estiramiento C-O (ver anexo 1), y claramente también la sefial en 1054

cm* que correspondio efectivamente al dxido férrico (Figura 18).

Figura 19

IR del polimero modificado con 6xido férrico
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Al repetir los espectros Infrarrojo con varias muestras del producto obtenido se encuentra
que los espectros son notablemente similares, con lo cual se concluye que el material polimérico
modificado es altamente uniforme (figura 20).

Para un mejor entendimiento y como resumen de las lecturas obtenidas en los espectros
IR mostrados, entendiendo que cada molécula tiene una cierta energia de vibracion, pero esta
energia solamente puede variar absorbiéndose fotones de la region del infrarrojo (el ojo humano
no alcanza a ver estas regiones), en el espectro infrarrojo se plasma el resultado de la interaccion
entre las muestras y la radiacion infrarroja. “La region del espectro situada entre 4000 y 1400
cm, es de gran utilidad para la identificacion de la mayoria de los grupos funcionales presentes
en las moléculas organicas. Las absorciones que aparecen en esta zona, provienen
fundamentalmente de las vibraciones de estiramiento” (Cortez, 2017). En cuanto al 6xido de
hierro, se baso en los reportes de (Cely, 2014): “Los espectros IR de los 6xidos se midieron en
un rango completo de 400 — 4000 cm-1 , pero la region de interés se encuentra entre 400 —
1400cm-1 , en la cual se encuentran bandas caracteristicas de 6xidos de neodimio, hierro”, se
elabora, por tanto, la siguiente tabla:

Tabla 14

Asignacion de las bandas IR para los polimeros PBMA y PBMA + Fe;03

PBMA PBMA + Fe;Os

Cm Asignacion Cm Asignacion

2956 Estiramiento C-H del 2956 Estiramiento C-H del
sustituyente butil sustituyente butil

2870 Estiramiento C-H del 2870 Estiramiento C-H del
sustituyente butil sustituyente butil

1722 Ester, estiramiento C=0 1720 Ester, estiramiento C=0

1267 Ester, estiramiento C=0 1465 Flexion del enlace C-H

1238 Estiramiento C-O 1142 Estiramiento C-O
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1063 Estiramiento C-O 1054 Oxido de hierro

1019 Armonicos, estructura 964 Armonicos, estructura
hidrocarbonada hidrocarbonada

944 Armonicos, estructura 915 Armonicos, estructura
hidrocarbonada hidrocarbonada

844 Armonicos, estructura 844 Armonicos, estructura
hidrocarbonada hidrocarbonada

747 Armonicos, estructura 747 Armonicos, estructura
hidrocarbonada hidrocarbonada

Anélisis de lon Dicromato

Para hacer un adecuado seguimiento del ion dicromato se opt6 por la técnica UV-Visible
ya gue presentaba varias ventajas con respecto a otras técnicas, particularmente porque permite
una facil extraccién de la solucion y se puede medir directamente sin necesidad de operaciones
de laboratorio adicionales, ya que la separacién de la solucion y de la matriz polimérica se puede
realizar por simple decantacion o por filtracion. La espectrofotometria UV Visible es una técnica
que mide la cantidad de energia radiante que posee un compuesto o sustancia quimica, permite
determinar su concentracion midiendo la cantidad de luz que absorbe dicha sustancia a la que se
hace pasar por un haz de luz a una determinada longitud de onda (A). En esta técnica se utilizan
longitudes de onda UV (195-400 nm) y Visible (400 — 780 nm). El equipo que se usa se
denomina Espectrofotometro UV — VIS., en donde el principio fisico que se da es el siguiente:

Si se hace incidir un haz de luz [, perpendicular a una muestra de una sustancia, el
compuesto absorbera una parte de la radiacion que incide [, y la otra parte atraviesa la celda

l; laradiacion incidente es igual a la suma de la radiacion que se absorbe y la radiacion que

atraviesa ly =1, + [;
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llalle  ly=1,+1,

b=1cm
Fuente: Autor

Esto sucede atendiendo a la denominada Ley de Lambert-Beer; esta ley muestra que hay

una relacion entre la absorbancia A y la concentracién [C] de una solucion.
A=¢.b.[C]

€ = coeficiente de absortividad
€, Indica la cantidad de luz absorbida por una sustancia cuando se encuentra en disolucién
b = Distancia que recorre el haz de luz que atraviesa la solucion

Esta ley se usa para expresar el modo en el que la materia absorbe la luz. Realmente la
cantidad de luz que incide disminuye a medida que atraviesa el medio absorbente.

A este concepto se le denomina Transmitancia (T)

T = 10—8.b.[C] N T = 10—A

la
A = —logyg (Z) - A = —log,,(T)

Evaluacién y Uso de la Técnica Espectroscopia UV- Visible
Lo primero fue obtener el espectro de UV-Visible del ion dicromato, como se describio
en la parte experimental se realizo un barrido de longitudes de onda versus absorbancia para

determinar la longitud de onda méaxima.
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Gréfico 1
Espectro UV-VIS del K2Cr207
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El grafico 1 es realizado a partir de la Tabla 7: Espectro UV-VIS del K2Cr207

De acuerdo con la tabla y el grafico anteriores se determina que el K>Cr,O- tiene su
mayor absorbancia en (1) 350 nm a pH neutro. Debido a esto, para toda la investigacion se
trabajaran las longitudes de onda (A) 350 nm y (A) 380 nm, con el objetivo de ir verificando la
mayor o menor absorbancia de la sustancia de acuerdo con la longitud de onda y de los cambios
de pH.

El siguiente paso fue obtener las curvas de calibracion del ion dicromato en las longitudes
de onda mencionadas ya que se ajusten a la ley de Lambert-Beer, es decir la absorbancia es
proporcional a la concentracion del ion dicromato.

Construccion y Analisis de las Curvas de Calibracion

Las curvas de calibracion se construyeron teniendo en cuenta que la absorbancia de las
soluciones de referencia no fuera mayor a 1.00, especificamente en un rango 0.1 a 0.9 de
absorbancia. La linealidad del sistema se determind mediante la medida de la absorbancia de
soluciones de dicromato de potasio de concentracion conocida como se presento en la parte

experimental. Este parametro indica la capacidad del espectrofotémetro UV-Visible de
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suministrar una sefial que sea directamente proporcional a la concentracion del dicromato en un
rango de concentraciones cuyas absorbancias no excedan la unidad. En el grafico 2 se presenta la
curva de calibracion del estandar ion dicromato (la maxima absorbancia que registro el espectro
a una longitud de onda de L = 350 nm) realizado a cinco concentraciones distintas. En el grafico
3, se construye la curva de calibracién a una longitud de onda de A =350 nm. Las dos graficas,
en las dos longitudes de onda medidas evidencian que el proceso presenta excelente linealidad,
mostrando valores de R? (Coeficiente de determinacion) superiores a 0,995.

Grafico 2

Curva de calibracion KoCr207 a A = 350 nm
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El gréafico 2 se construye a partir de la Tabla 8: Curva de calibracion A = 350 nm

El grafico 2 describe el comportamiento lineal de la relacién entre la absorbancia y la
concentracion de las diferentes soluciones de dicromato de potasio, a una longitud de onda () de
350 nm. Los puntos corresponden a la medida experimental de las diferentes concentraciones del
dicromato de potasio y la linea corresponde a un ajuste matematico. EIl coeficiente de
correlacion R? proporciona el dato de qué tan cerca estan los datos de la linea ajustada. Mientras

mas cerca esté de 1, mas cerca esta de la linealidad y predice la confiabilidad de los resultados.
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Grafico 3

Curva de calibracion KoCr207 a 4 = 380 nm
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El gréafico 3 se construye a partir de la Tabla 9: Curva de calibracion A = 380 nm

El gréfico 3 describe el comportamiento lineal de la relacion entre la absorbancia y la
concentracion de las diferentes soluciones de dicromato de potasio, a una longitud de onda (A) de
380 nm. De la misma manera que para el gréfico 2, los puntos corresponden a la medida
experimental de las diferentes concentraciones del dicromato de potasio y la linea corresponde a
un ajuste matematico.

La linealidad mostrada por los coeficientes de determinacion (los valores de R?): Para A
=380 nm, R?=0,9958 y para . = 350 nm, R?= 0,9985, valores muy cercanos a 1 muestra la de
progresividad de las concentraciones utilizadas, lo cual proporciona confianza en cuanto a los
datos experimentales.

Método de Extraccion

Una vez obtenidos los materiales poliméricos y después de haber definido el método de
analisis por UV-Visible, el siguiente paso consistié en disefiar el método de extraccion y de
medida del ion dicromato en solucion. Para realizar el proceso de interaccion entre el material

polimérico y el ion dicromato en solucion, se decidio emplear la técnica moderna de extraccion
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en batch, por sus atributos de facil manipulacion y obtencion de la muestra para poder medir
facilmente por medio de una celda de cuarzo en un equipo UV-Visible. La cuantificacion por
UV-Visible, es una técnica econémica en comparacion con otras técnicas, adicionalmente sus
atributos son suficientes para el diagnostico y monitoreo en el andlisis de las muestras realizadas
en este trabajo. Como se visualiza en el Esquema 19, el método que se aplico para los dos
polimeros que se han estudiado en este trabajo, se realizd haciendo una mezcla heterogénea entre
la solucion y el material polimérico, y se puso en un agitador magnético multipunto por un
tiempo de 2 h (tiempo habitual para este tipo de determinaciones). Una vez transcurrido el
proceso de interaccion se retira parte de la solucion de dicromato (el que no ha sido retenido por
la matriz polimérica) y se toma el espectro UV-Vis en el intervalo de 200-800 nm.

Esquema 19

Protocolo general de extraccion y cuantificacion de ion dicromato
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1400 rpm
2h

Celda
UV-Vis

l

m B UV-Visible

Etapa de extraccion

Fuente: Autor
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Con los polimeros obtenidos y el método de extraccion y cuantificacion establecidos, se
procedio a determinar los factores o interacciones que tienen mayor efecto o influencia sobre el
método de extraccion, acorde a trabajos similares (Ullah, y otros, 2021), para luego realizar la
optimizacion de la extraccion. Para este fin, se realizo un “screening”, donde los factores
experimentales seleccionados fueron: Concentracion del analito y pH de la solucion. Otros
factores como la masa del sorbente (50 mg), tiempo de desorcién (120 min), volumen de carga (5
mL) y agitacion se establecieron como constantes durante todas las determinaciones. Los
resultados de los dos factores evaluados se muestran a continuacion.

Efecto en la Concentracion del lon Dicromato al Interactuar con los Polimeros Obtenidos

Como lo titula el apartado se va a analizar el efecto en la concentracion del ion dicromato
cuando interactta con la matriz polimérica tomando la absorbancia bajo la técnica
Espectrofotometria UV-Vis, tanto al PBMA como al PBMA + Fe2O3. Lo que se espera es que
haya una reduccidon de los valores de la absorbancia en esta interaccion.

Gréfico 4

Porcentaje de reduccion de absorbancia de KoCr.07 variando la concentracion

Absorbancia K,Cr,0, variando la concentracion

()
PBMA + FE203 25%

350 NM

0,
PBMA 2%

PBMA + FE203 ‘

ABSORBANCIA K2CR207
380 NM |AA

ABSORBANCIAJABSORBANCIA

AN

PBMA ‘ ‘ ‘

0% 5% 10% 15% 20% 25% 30% 35% 40% 45% 50%

m0,00085 M (12,5 mL) 0,00034 M (5 mL)

Fuente: Autor
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Es de resaltar que, efectivamente, hay una reduccion de la absorbancia de 43%, en el caso
del PBMA'y 44% en el caso del PBMA + Fe;0s, a una longitud de onda de A=350 nm, lo que
indica que la retencion del dicromato por parte de los polimeros es muy efectiva. En la [Tabla
12: Absorbancia porcentual del K2Cr207 variando la concentracion], se ha obtenido ademas el
promedio de las absorbancias tomadas de los datos del polimero modificado, valores que
registran 34% para PBMA y 35% cuando se trata de PBMA + Fe;Os3, para A = 350 nm.

Este resultado es comparado con un ensayo preliminar que se realizé en una etapa inicial
de la investigacion y que se registra en el siguiente apartado del cual se tienen valores muy
similares. En este mencionado ensayo preliminar, para medir la absorbancia del K2Cr.O7enel
polimero modificado (PMBA + Fe203) se pesaron 25mg y se adicionaron a 5mL de una
disolucion de K»>Cr207 (alicuota preparada de 1,0mL) Se somete a agitacion por 2 horas, se filtra
y se le aplica la técnica de espectrofotometria visible, en este ensayo se obtuvo el siguiente

resultado de la absorbancia:

Tabla 15

Absorbancia del dicromato de potasio para la alicuota de 1,0mL e interactuando con el

polimero modificado

Alicuota K2Cr207  Absorbancia a A PMBA modificado Absorbancia a A

350 nm con Fe203en 350 nm
solucion con
K2Cr207
1,0 mL 0,306 1,0mL 0,205

La Tabla 15 muestra un resultado obtenido con la alicuota de 1,0mL, con el fin de comparar los
datos, que resultan muy similares con los promedios obtenidos en la Tabla 12: Absorbancia

porcentual del K2Cr207 variando la concentracion
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De acuerdo con esta tabla 15, se obtiene un 33% de disminucién de la absorbancia, lo que
demuestra la eficiencia global del proceso de extraccion del K.Cr.O7 por parte del (PMBA +
Fe>03), y que, en efecto, el experimento es reproducible.

Efecto de la Condicién de pH al Interactuar con los Polimeros Obtenidos

Los resultados porcentuales de la [Tabla 13: Absorbancia porcentual del K2Cr207 con
variacion pH] muestran que el valor de eficiencia mas alta se da para el PBMA + Fe>Os3, en una
longitud de onda de A = 380 nm registrandose en un 80%

Tabla 16

Absorbancia del dicromato de potasio interactuando con el polimero modificado para solucién

preparada a un pH de 2,17

Alicuota Ko.Cr.O7  Absorbancia PMBA modificado Absorbancia a A 350 nm
a A 380 nm con Fe203ensolucion
con K2Cr207
pH 2,17 0,239 pH 2,17 0,046

La tabla 16 muestra una reduccion de mas del 80% en la absorbancia

Gréafico 5

Porcentaje de reduccion de la absorbancia del K.Cr20- con variacion pH

Absorbancia K,Cr,0, con variacion pH

©
S o8+ _ r-350nm -—-—---
mm8<8
2 EESX
o= T Do I
2 5 22 % A=380nm
< € |
A M

Absorbancia
polimero
(PBMA) sin
modificar

A=380nm —

0% 10% 20% 30% 40% 50% 60% 70% 80% 90%

mpH 2,17 mpH10,33 mStock pH 4,89

Fuente: autor



122

Este resultado esta respaldado por la literatura (Hao, Li, Yu, & Liu, 2022) donde los

autores confirman la relevancia del pH en la remocidn de metales pesados en fuentes de agua, en

esos altos porcentajes.

Tabla Resumen de los Resultados

Tabla 17

Tabla de resultados

Actividad

Resultado

Sintesis de PBMA

Polimero con apariencia de polvo blanco, grueso, poco uniforme,
caracterizado por IR-ATR como poli(butilmetacrilato)

Sintesis del PBMA + Fe,03

Polimero de color rojo, polvo grueso, brillante, uniforme,
caracterizado como poli(butilmetacrilato) con presencia de 6xido
férrico confirmado por infrarrojo.

Modificacion por mezcla del
PBMA + Fe203

Poco uniforme, evidencia en el espectro IR-ATR

Modificacion del polimero
con adicién de 6xido férrico,
durante el proceso de
polimerizacion

Material de aspecto uniforme, triturado y tamizado. El anlisis
por IR-ATR permite establecer la presencia de los dos
componentes

Curva de calibracion de
K2Cr,07a A = 350 nm

Obtenida por medio de la medicion de la absorbancia de las
soluciones diluidas de dicromato de potasio y = 857,23x + 0,0999
R2=0,9985

Curva de calibracion de
KoCroO7a A =380 nm

Obtenida por medio de la medicidon de la absorbancia de las
soluciones diluidas de dicromato de potasio y = 496,22x + 0,1117
R2=0,9958

Extraccion en funcion de la
Concentracion para A = 350
nm

43% en promedio en el caso de PBMA y 44% en promedio para
PBMA + Fe;03

Extraccion a pH acido

81% en PBMA + Fe;Os para A = 380 nm

Teniendo en cuenta los resultados expuestos puede afirmarse que evaluado el polimero

modificado PBMA + Fe»O3, es eficiente en la extraccion de iones cromo VI, en una matriz

acuosa, principalmente en medio &cido.
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Consideraciones de Acuerdo con los Resultados

La investigacion ha arrojado los resultados esperados contestando la pregunta planteada
como pregunta de investigacion: ¢Pueden adsorberse dicromatos de forma eficiente por medio de
procesos fisicoquimicos que involucren el uso de materiales poliméricos con base en metacrilato
para su aplicacion posterior y proyeccion al escalamiento industrial en el tratamiento de efluentes
industriales? Cuya respuesta es afirmativa:

Los resultados obtenidos en la practica confirman que pueden adsorberse iones dicromato
por medio de procesos fisico quimicos utilizando una matriz polimérica conformada por el
polimero PBMA + Fe2Os. Esto puede afirmarse respaldados en la literatura y en el resultado:
43% de disminucion de la absorbancia en soluciones sin modificacion de pH y 81% de
absorbancia en soluciones a pH &cido (2,17)

Esquema Alcance de la Investigacion

Esquema 20

Alcance de la investigacién
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Condiciones controladas de laboratorio
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Obtencion
PBMA + Fe,0,
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Fuente: autor

Aplicacion a Procesos Industriales

Con estos resultados se puede proponer un proyecto para llevar a la industria planteado

como proyecto de ingenieria, teniendo en cuenta que los problemas de contaminacion producidos

por las industrias son procesos que se encargan a los ingenieros industriales quienes deben

encontrar mecanismos eficaces que apoyen a la administracion en el cumplimiento de los fines

institucionales y al mismo tiempo al complimiento de la normatividad y los conceptos de
responsabilidad social empresarial. Por eso a partir de este proyecto, puede proponerse la
realizacion de pruebas piloto tendientes a al escalamiento industrial en sectores como las

curtiembres y otras que por medio de sus efluentes contaminan las fuentes de agua.

En la industria del cuero, por ejemplo, en su proceso del curtido se utilizan

aproximadamente 1000 litros de agua por cuero empleados de modo ineficiente, los cuales
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generan grandes volimenes de efluentes vertidos diariamente (Greenpeace, 2011). También se
sabe que esta industria tiene un alto indice de la Demanda Biologica del Oxigeno DBO. Por lo
tanto, esta es una de las industrias que pueden beneficiarse con la implementacion de estas
pruebas piloto en la busqueda de ofrecer una solucion para el control de su contaminacion
emitida.

El uso de nuevas tecnologias en procesos sustentables, seria una gran ventaja, ademas se
materializaria una simbiosis entre la quimica de laboratorio y la literatura con la aplicacion en

procesos industriales utilizando nuevas.
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Conclusiones

El uso de poli(butilmetacrilato) modificado con éxido férrico en la adsorcion de iones
Cr®" presentes en disoluciones acuosas es no solo viable, sino eficiente puesto que una matriz
polimérica formada por PBMA + Fe,O3 adsorbe dicromatos bajo distintas condiciones.

La matriz polimérica formada por PBMA + Fe>Oz adsorbe dicromato de potasio bajo
diferentes concentraciones del analito, condicidén que muestra una reduccion de cerca de 44% en
la absorbancia medida por la técnica UV-Vis.

El polimero modificado (PBMA + Fe»O3) muestra su mayor eficiencia en la adsorcion de
Cr®* en ambientes &cidos, se registra un 81% de reduccion en la absorbancia a un pH de 2.17, lo
que conviene aplicar a nivel industrial en el cumplimiento de la normatividad y en la
responsabilidad social empresarial que debe estar en la basqueda de mitigar la contaminacion de
las aguas.

El polimero PBMA + Fe>Os sintetizado, caracterizado y evaluado bajo diferentes
condiciones es un sistema que puede conducir después del debido proceso de pruebas piloto y
escalamiento industrial a una gran aplicabilidad industrial en la mitigacion de la contaminacion
generada en las fuentes de agua por los efluentes industriales.

Desde el punto de vista de la Ingenieria Industrial se alcanzé eficientemente la meta
propuesta que se basé en la evaluacién de un material polimérico en la adsorcion de los iones

toxicos de dicromato de potasio y queda planteada la proyeccion para su aplicacién industrial.
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Recomendaciones

Las investigaciones que busguen profundizar en la interaccion de polimeros acrilicos, en
especial del poli(butilmetacrilato) con oxido férrico, en la extraccion de dicromatos, pueden
hacer mas pruebas cambiando otras condiciones como puede ser el tiempo de interaccién o el
volumen de carga. También se recomienda trabajar con otros metales pesados como por ejemplo
cadmio y plomo.

Otras investigaciones deben trabajar en la desorcion (proceso contrario) con el fin de
recuperar el cromo retenido y reciclarlo para el empresario y que pueda volver a usarlo, con lo
que se podria dar un gran avance en la reduccién de costos de produccion.

Para las industrias de curtido de cueros, galvanoplastia, cromado plastico y en la industria
del acero, se recomienda ampliamente implementar un proyecto para el manejo de sus efluentes
industriales, para esto se deben hacer pruebas piloto con el propdésito de iniciar su escalamiento a
nivel industrial; esto siguiendo todos los debidos procesos, implementando los controles de
ingenieria requeridos y el ciclo PHVA

En términos de impacto se puede recomendar principalmente a las autoridades en la
materia y empresarios que se aproveche el beneficio que puede generarse con la aplicacion
industrial de este proyecto, por supuesto después de mas analisis y pruebas piloto directamente
en la industria con lo que se podria proponer la mejora de los indices de contaminacion por

cromo hexavalente, de las aguas servidas.
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Tablas de Espectroscopia
Absorciones IR para grupos funcionales representativos
[Grupo Banda® (em™1)
funcional
Alcanos [C-Ht 2950-2800
[CH, d ~1465
|CH 3d ~1375
[CH> d (4 6 mas) 720
Alquenos —=CH t 3100-3010
|C=C t (aislado) 1690-1630
[C=C t (conjugado) 1640-1610
[C-H d (en el plano) 1430-1290
[C-H d (monosustituido) ~990 v ~910
[C-H d (disustituido - E) ~970
[C-H d (disustituido - 1,1) ~890
[C-H d (disustituido - Z) ~700
[C-H d (trisustituido) 815
Alquinos [C-H t (acetilénico) ~3300
|CC t (triple enlace) ~2150
|C-H d (acetilénico) 650-600
Aromaticos [c-Ht 3020-3000
[c=C t ~1600 y ~1475
[C-H d (mono) 770-730 y 715-685
[C-H d (orto) 770-735
[C-H d (meta) ~880 v ~780 vy ~690
[C-H d (para) 850-800
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3

Alcoholes O-Ht ~3650 0 3400-3300
[cot 1260-1000
Eteres [c-O-C t (dialquil) 1300-1000
[C-O-C t (diaril) ~1250 y ~1120
Aldehidos [C-Ht (aldehido) ~2850 y ~2750
[c=0t ~1725
Cetonas [c=0t ~1715
[C-Ct 1300-1100
Acidos O-Ht 3400-2400
carboxilicos |c=0t 1730-1700
[c-Ot 1320-1210
O-Hd 1440-1400
Esteres [c=0t 1750-1735
[C-C(0)-C t (acetatos) 260-1230
|C-C(O)-C st (2l resto) 1210-1160
Cloruros de [c=0t 1810-1775
acidos [c-Clst 730-550
Anhidridos lc=0t 1830-1800 v 1775-1740
[c-Ot 1300-900
Aminas IN-H t 3500-3300
IN-H d 1640-1500
[C-N t (alquil) 1200-1025
[C-Nt (aril) 1360-1250
IN-H d ~800
Amidas IN-H t 3500-3180
[c=01t 1680-1630
IN-H d 1640-1550
N-Hd (1% 1570-1515
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IcFe

Haluros de 1400-1000
alquilo lc-Clt 785-540
|C-Brt 650-510
[C-1t 600-485
Nitrilos [C.N t (triple enlace) ~2250
Isocianatos -N=C=01 ~2270
Isotiocianatos |[N=C=5t ~2125
Iminas FLoC=N-Rt 1690-1640
|Grupos nitro -NO> (alifaico) 1600-1530 v 1390-1300
-NO> (aromatico) 1550-1490 v 1355-1315
Mercaptanos s-Ht ~2550
Sulfoxidos S=0t ~1050
Sulfonas S=0t ~1300 y ~1150
Sulfonatos m=0 { ~1350 v ~11750
5-0t 1000-750
Fosfinas P-H t 2320-2270
PH d 1090-810
[Oxidos de P=0 t 1210-1140
fosfina

a ) .. .. ..
t = vibracion de tension; d = deformacion

Fuente: (Recursos Educativos de Quimica Organica, 2002)
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de poli(butilmetacrilato) modificado

con oxido férrico en la adsorcion de

iones cromo VI (dicromato) en una
matriz acuosa

Universidad Nacional ACREDITADA
4 s Abierta y tancia EN ALTA CALIDAD
L ~/ -

El sector industrial es
generador de altos
volumenes de
contaminacion a nivel
mundial afectando
tanto el aire, el suelo y
los cuerpos de agua,
siendo esta ultima una
de las preocupaciones
mas acuciantes para la
supervivencia humana
(Zhao, R et al, 2022)
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La contaminacién de los
cuerpos de agua
generada por efluentes
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problema ambiental
muy significativo, entre
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descarga de cromo
hexavalente (Arauzo,
Rivera, M., Norena, &

entracion del analito y pH de
n. Otros factores como
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constantes

———

f

Absorbancia K,Cr,0, con variacién pH
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laboratorio, la literatura
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en la mitigacién de la
contaminacion de las
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to industrial en el
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Fuente: autor
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