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RESUMEN

El agua juega un rol importante para el sostenimiento de la vida en el planeta, tal es asi que,
actualmente su disponibilidad se considera como uno de los Objetivos de Desarrollo Sostenible de
la Agenda 2030 establecida por las Naciones Unidas. Sin embargo, este objetivo enfrenta un gran
desafio toda vez que el consumo de agua crece continuamente a nivel mundial. En ese sentido, se
opta por recurrir a la mayor cantidad de fuentes de agua, incluyendo el agua subterranea, la cual,
segun su origen, se caracteriza por contener, entre otras sustancias quimicas, metales pesados. Los
metales pesados representan un peligro para la salud, debido a su bioacumulacién y toxicidad, tal
es el caso del Arsénico. La adsorcidn representa una buena alternativa para remover metales
pesados en el agua, toda vez que es eficaz, econdmica y de facil operacion. Debido a su alta area
superficial y gran porosidad, en el presente trabajo de investigacion se decidi6 utilizar Bentonita
como material adsorbente, adicionalmente se propuso adherir Oxido de Grafeno (GO) con el
objetivo de evaluar la capacidad de adsorcion del material compuesto a base de bentonita y 6xido
de grafeno para remover arsénico en agua contaminada. Para verificar el efecto que resulta de la
composiciéon del material compuesto Bentonita-GO, se formaron 03 tipos de éste variando la
concentracion de Oxido de Grafeno (GO) al 2%, 4% y 6% (%p/p), posteriormente, los materiales
se caracterizaron con Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR) con el
objetivo de identificar los grupos funcionales presentes. Se evalu6 la capacidad de adsorcién en
muestras de agua con Arsénico con concentraciones iniciales de 0.04, 0.1 y 0.16 ppm, concluyendo
que, la capacidad de adsorcion del material compuesto a base de Bentonita y GO para remover
Arsénico en agua contaminada es significativa, toda vez que se remueve el Arsénico en un

porcentaje mayor al 95% para las tres composiciones con las que se experimento.

Palabras claves: Oxido de Grafeno. Bentonita. Adsorcion. Arsénico.



ABSTRACT

Water plays a very important role for life sustainability on the planet. Currently, water
availability is considered as one of The Sustainable Development Goals for the 2030 UN Agenda.
However, this goal faces a big challenge since water consumption continually increases
worldwide. According to this, we need to get access to major part of water sources, including
subterranean water, which, according to its origin, may contain, among other chemical substances,
heavy metals. Heavy metals represent a major hazard because of its bioaccumulation and toxicity,
this is the case of Arsenic. Adsorption represents a good alternative to remove heavy metals in
water, since it’s effective, not expensive and implies a simple operation process. In this research
we chose Bentonite as our adsorbent because it has a high surface area and porosity. Additionally,
we adhered Graphene Oxide (GO). with the objective of evaluating the adsorption capacity of the
bentonite-based composite material and Graphene oxide for arsenic remover in contaminated

water

With the intention of testing the effect of the composition in our composite material, we formed
three types of this composite with a concentration of 2%, 4% and 6% of GO (%w/w). These
materials were characterized by using Fourier-Transform Infrared Spectroscopy (FTIR) so we can
identify the functional groups in our material. The capacity to remove Arsenic was tested on
samples with initial concentration of 0.04, 0.1 y 0.16 ppm, with the obtained results we conclude
that the composite material made with Bentonite and Graphene Oxide has a high capacity of
adsorption of heavy metals in water, since it removes Arsenic in a range of 95%-to up for the three

types of composition in the experiment.

Keywords: Graphene Oxide. Bentonite. Adsorption. Arsenic.



1. INTRODUCCION

Desde el espacio, la mayoria de las imagenes de nuestro planeta muestran que la Tierra es un
planeta azul, en efecto, el 70% de su superficie estd cubierta por agua y solo el 30% es tierra firme.
Sin embargo, la importancia de este elemento, el agua, radica principalmente en el papel que juega
para el sostenimiento y reproduccion de la vida en el planeta. Casi las tres cuartas partes de nuestro
cuerpo esta constituido por agua, la encontramos en la sangre, saliva, células, 6rganos, tejidos,
entre otros. El agua participa en todos los procesos corporales, si dejaramos de tomarla moririamos
en pocos dias. Tal es la importancia del agua, que, el 28 de julio del 2010, a través de la Resolucion
64/292, la Asamblea General de las Naciones Unidas reconocié explicitamente que el derecho al
agua potable y el saneamiento es un derecho humano esencial para el pleno disfrute de la vida y
de todos los derechos humanos. Los derechos humanos al agua y al saneamiento no son

temporales, ni estan sujetos a la aprobacion del Estado y no pueden retirarse.

Este objetivo se ve amenazado por el crecimiento acelerado de la poblacion en el planeta. De
acuerdo con el Informe Mundial sobre el Desarrollo de los Recursos Hidricos (Naciones Unidas,
2019), el consumo del agua ha venido aumentado un 1% anual en todo el mundo desde los afios
80 del siglo pasado, esto a consecuencia del crecimiento poblacional, el cual se presenta a una tasa
de 1.11% anual, calculandose que en el afio 2050 habra una poblacion aproximada de 9 700
millones. (Naciones Unidas, 2019). En Peru, a finales del afio 2017, se estimd que la poblacion a
nivel nacional es de 31 millones 237 mil 385 personas, la cual va creciendo a una tasa anual de 1%

(Instituto Nacional de Estadistica e Informatica, 2018).



Con el objetivo de satisfacer el creciente requerimiento de agua por parte de la poblacion y
combatir la actual escasez de agua en algunos paises, se considera una serie de medidas cuya
aplicacion dependera del contexto geografico-social; tal es el caso de las Plantas de Tratamiento
de Agua Potable (PTAP) cuyo ambito de abastecimiento generalmente son zonas urbanas, en las
que se ha planteado utilizar la mayor cantidad de fuentes de agua disponibles, comprendiendo las
fuentes de agua de origen superficial, asi como también, las fuentes de agua de origen subterraneo.
Por otra parte, en las zonas rurales, el consumo de agua se da, en su gran mayoria, a traves de
sistemas subterrdneos como pozos excavados o perforados, es decir, se consume principalmente

agua subterranea.

En ese orden ideas, se hace notar el rol importante que juega el agua subterrdnea como fuente
de abastecimiento tanto en zonas rurales (principalmente) y en zonas urbanas. Sin embargo, el
agua subterranea se caracteriza por contener sustancias quimicas como metales pesados, sales,
nitratos, plaguicidas; o microorganismos como bacterias, virus, hongos y parasitos. La
concentracion en la que se encuentren las sustancias quimicas mencionadas dependera de la region,

formacion geoldgica y contaminacion medioambiental.

La presencia de metales pesados representa uno de los principales problemas en la
contaminacion del agua, debido a su caracteristica de bioacumulacion en la cadena alimenticia y
el organismo, y su gran toxicidad, ocasionando un proceso degenerativo del cerebro, pulmones,
rifiones, higado, sangre, entre otros (United States Environmental Protection Agency, 2015). El
consumo repetido y prolongado de metales pesados esta asociado incluso a enfermedades como

cancer, Alzheimer, fibromialgias, etcétera (International Agency for Research on Cancer, 1990).

Entre los mecanismos utilizados para la eliminacion de metales pesados en el agua, se

encuentran la precipitacion quimica, adsorcion, intercambio idnico, 6smosis inversa, entre otros.



Si bien estos métodos son buenos, presentan ciertas desventajas como la produccion de lodos para
el caso de la precipitacion, alto uso de energia en la 6smosis inversa, bajo rendimiento para el
intercambio i6nico. En ese sentido, la adsorcion representa una buena alternativa debido a su gran

eficiencia, bajo costo, facil operacion y regeneracion de adsorbente (Poma, 2017).

La adsorcion se apoya de manera directamente proporcional en dos propiedades del adsorbente:
porosidad y area superficial. Un ejemplo de material poroso es la bentonita, la cual se caracteriza
por su abundancia en varios ecosistemas del planeta, bajo costo y simple procesamiento. Con el
fin de optimizar la capacidad de adsorcion, se plantea desarrollar un material compuesto mediante
la funcionalizacion de la superficie de la bentonita a base un material nanotecnologico derivado
del grafeno, el 6xido de grafeno y determinar en qué medida el material compuesto asi formado,
Bentonita-GO, tendré la capacidad de adsorber y remover Arsénico en agua contaminada. Se debe
precisar también que el éxido de grafeno se caracteriza por ser bidimensional y contar con grupos
oxigenados como epoxidos, alcoholes, lactoles, cetonas y grupos carboxilicos, estos grupos seran
de apoyo para la adsorcion de los metales pesados; asimismo, a diferencia del grafeno, el 6xido de

grafeno cuenta con métodos de produccion mas sencillos.

Por lo tanto, el objetivo general del presente trabajo de investigacion es evaluar la capacidad de
adsorcion del material compuesto a base de Bentonita y Oxido de Grafeno para remover Arsénico
en agua contaminada; para ello, se han trazado los siguientes objetivos especificos: Establecer la
formulacion adecuada del material compuesto y concentracion de Oxido de Grafeno y Bentonita;
preparar muestras de disoluciones de Arsénico con concentraciones de 0.04, 0.1 y 0.16 ppm;
disefiar un proceso adecuado para la preparacion y aplicacién del material compuesto; seleccionar
y aplicar el método analitico para caracterizar el material compuesto; y seleccionar y aplicar el

método analitico para determinar el contenido de Arsénico en el agua.



2. ANTECEDENTES Y BASES TEORICAS

2.1. Antecedentes de la Investigacion

Internacional

Singh, A. (2017). En su estudio de “Sintesis de 6xido de grafeno para la eliminacion de arsénico
del agua”, realizado en Ludhiana, cuyo objetivo fue sintetizar oxido de grafeno a partir de polvo
de grafito y la adsorcion de arsénico en dxido de grafeno sintetizado en funcién del pH, el tiempo
de contacto, temperatura y dosis de adsorbente. El autor llega a la conclusion que los experimentos
de adsorcién muestran que el GO tienen una capacidad excelente para la descontaminacion de
iones de arsénico (I11), y en las condiciones 6ptimas del sistema por lotes (pH 6.0 y dosis de
adsorbente de 10 mg) a temperatura de 30°C, la capacidad méaxima de adsorcién del GO sintetizado

para la eliminacién ion As (I11) fue del 90%.

Sherlala, A., Raman, A., & Bello, M. (2017). En su estudio de “Adsorcion de arsénico a partir
de una solucién acuosa utilizando 6xido de grafeno magnético™, realizado en Malasia, cuyo
objetivo fue sintetizar éxido de grafeno magnético y aplicarlo en la adsorcion de arsénico en
solucién acuosa. Los autores llegan a la conclusién EI 6xido de magnetita-grafeno se sintetizé con
éxito segun lo verificado por el Analisis de XRD. EIl adsorbente muestra una alta capacidad de
adsorcion para el arsénico. La eficiencia de adsorcion oscila entre 33.2% y 99.95%. Se encontro
que los factores mas significativos que afectan la capacidad de adsorcion son la concentracion
inicial de arsénico, la dosis de adsorbente y la funcionalizacion con el material apropiado puede

mejorar su capacidad de adsorcion.



Duarte, O. (2016). En su estudio “Efecto del pH sobre la capacidad de adsorcion de arsénico
en agua con o0xido de grafeno”, realizado en Nicaragua cuyo objetivo fue en evaluar el efecto del
pH sobre la capacidad de adsorcion de arsénico en agua con 6xido de grafeno y determinar el
efecto del pH y establecer el valor al cual presenta la mejor capacidad de adsorcion de arsénico en

agua con oOxido de grafeno.

El autor llega a la conclusion que la capacidad y el porcentaje de adsorcién de arsénico con
oxido de grafeno son considerablemente menores en comparacién con 6xido de grafeno
funcionalizado con compuestos metéalicos. La especie de As Il fue la mejor adsorbida a un pH 3.
Por otra parte, la especie de As V presento su mas alto valor a pH 7, pero fue 8 veces menos
adsorbida que la especie de As Ill. El efecto del pH sobre la capacidad de adsorcién no sigue el
comportamiento esperado considerando el papel que desempefian las cargas superficiales del 6xido
de grafeno y de las especies de arsénico. La concentracion de arsénico presente en el éxido de

grafeno luego de la adsorcion es muy pequefia y no puede ser detectada por el SEM.

Mar, K., Karnawati, D., Putra, D., lgarashi, T., & Tabelin, C. (2013). En su estudio
“Comparacion de adsorcién de arsénico con lignito, bentonita, esquisto y arena de hierro de
Indonesia”, realizado en Indonesia cuyo objetivo fue comparar materiales arcillosos lignito,
bentonita, esquisto y arena de hierro en la adsorcion de arsénico en Indonesia. Los autores
concluyeron que el tiempo de contacto utilizado para su experimento fue de 24 horas y de las
pruebas de la influencia del pH en el proceso, la adsorcién Arseniato es favorable entre pH 4 y pH
casi neutros, pero que por encima de estos valores la adsorcién decrece su eficiencia. Es preciso

resaltar que la maxima adsorcion para Lignito y Bentonita fue en un pH cercano a 5,5.



Nacional

Zare, K. (2018). En su estudio de “Remocion de arsénico de las aguas del rio Santa usando
arcilla natural del centro poblado de Otuzco-Cajamarca”, realizado en Perl cuyo objetivo fue
determinar si la arcilla natural del Centro Poblado de Otuzco - Cajamarca es efectiva para remover
el arsénico que esta a 100 metros antes de la desembocadura de las aguas del rio Santa al mar. El
autor llegé a la conclusion que la arcilla tratada es del tipo moscovita por lo cual no tiene mucho
poder de adsorcién de acuerdo a los resultados obtenidos de la Difraccion de Rayos X. y las
concentraciones de arsénico en la muestra M2 después de ser tratada es 0.079mg/L, este valor no
es apto para el consumo humano sobrepasa los limites maximos permisibles para la calidad

ambiental del agua que es 0.010 mg/L.

Tapia, L. (2017). En su estudio Evaluacion de arsénico con chacko (Hidralgirita) en aguas
subterraneas contaminadas del distrito de Taraco—Puno, realizado en Peru cuyo objetivo fue
evaluar la adsorcion de arsénico usando chacko (Hidralgirita) natural con alto contenido de 6xidos
minerales en aguas subterraneas contaminadas del Distrito de Taraco - Puno. La autora llega a la
conclusion que existen métodos convencionales y no convencionales para la remocion de arsénico
a partir de aguas contaminadas. Los métodos no convencionales muestran mayor capacidad de

adsorcion de arsénico.

Los adsorbentes con alto contenido de 6xido de hierro, 6xido de manganeso muestra mayor
capacidad de adsorcion de arsénico. En la evaluacion de las variables mas influyentes de la
adsorcion de As, se obtuvieron condiciones favorables: tiempo de contacto 70 min, cantidad de
adsorbente 0.2 g; pH 7.5 y temperatura 25°C. En la cinética de adsorcion se evaluaron los cinéticos

de Pseudo primer orden, Pseudo segundo orden, Elovich y Difusion intraparticular.



Los datos cinéticos indicaron que el modelo se Pseudo orden describié mejor la velocidad de
adsorcion del ion As con constante de velocidad de Pseudo segundo orden: k2=42.61 g/mg.min y
R2=0.9907 para variacion de tiempos de 20 — 90 min. Se llegd a una maxima porcentaje de

capacidad adsorcion de As con Chacko (Hidralgirita) al 84%.

Alvarez, G. & Veli, L. (2014). En su estudio de “Remocion de arsénico mediante arcilla natural
del agua procedente del Manantial de Quero—Jauja”, realizado en Per(, cuyo objetivo fue Remover
el arsénico mediante arcilla natural del agua para consumo humano del manantial de Quero — Jauja
y determinar los niveles mas adecuados de las variables independientes en la remocion de arsénico
mediante la arcilla natural proveniente de Parco — Jauja. Los autores concluyen que la
caracterizacion quimica del agua del manantial de Quero — Jauja, se observa que el arsénico es el
unico elemento por encima de los LMP (0,010 mg/L) segln el reglamento de la Calidad del Agua
para Consumo Humano (DS N° 031-2010-SA), siendo su concentracion 0,04920mg/L Los niveles
maés adecuados de las variables segln los experimentos realizados en el presente estudio son un
pH 5,5 y un tiempo de contacto de 12 hora, bajo estas condiciones se logra remover el 97.5% de
arsénico presente en la muestra de agua de manantial; se reduce la concentracion de arsénico de

0,05150 mg/L a 0,00131mg/L.

Poma, L. (2017). En su estudio de “Comparacion de materiales compuestos a base de dxido de
grafeno reducido para remover plomo de efluentes”, realizado en Lima, Pert cuyo objetivo fue
sintetizar materiales compuestos con oxido de grafeno reducido utilizando diatomita y ferrita
natural con capacidad de adsorcion de materiales pesados como el plomo y analizar el material
compuesto éptimo para altas concentraciones de Pb (I1). La autora llega a la conclusion que se
comparé la diatomita-rGO y ferrita-rGO, siendo el material compuesto con diatomita el mas

optimo.
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Se obtuvo un material altamente adsorbente, conformado por diatomita-rGO, debido a que la
diatomita por si sola ya presenta una gran area superficial optimizando sus propiedades de
adsorcion con el rGO para el tratamiento de aguas residuales. Removiendo plomo a 200 ppm un

90% aproximadamente.
Local

No se han encontrado estudios realizados al respecto.
2.2. Base Teorica

2.2.1. Arcillas.

Las arcillas forman parte de una gran familia de minerales constituidas por minerales
arcillosos acompafados por impurezas tales como cuarzo, feldespato, y/o yeso, entre
otros. El significado del término “mineral arcilloso” depende de la disciplina en
tratamiento, aunque como denominador comdn podemos clasificar a estos materiales
segn su tamafo de particula, cantidad de fraccion arcillosa, constitucion quimica y
propiedades especificas. De esta manera es posible definir arcilla como material natural
compuesto por particulas de grano fino con propiedades plasticas, que contienen agua en
su estructura y poseen la propiedad de endurecer al ser secadas y/o calcinadas

(Guggenheim & Martin, 1995).

2.2.1.1. Estructura.
Los minerales arcillosos poseen estructura laminar, y es por esta razon que son
incluidos dentro de los denominados “filosilicatos”. Estructuralmente las arcillas se
encuentran formadas por dos unidades basicas; una de ellas constituida por grupos

tetraédricos de Si** cuyos iones pueden ser reemplazados por Al*3, Fe*3,
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La otra capa se encuentra formada por grupos octaédricos, principalmente Al*3,
con un cierto grado de sustitucion isomorfica por iones Mg*?, Fe*2, Fe*3, Cr*3, Mn*2,

Zn*2 (Brindley & Brown, 1980).

2.2.1.2. Clasificacion.

Las arcillas se clasifican en dos grandes grupos: arcillas laminares o filosilicatos
y fibrosas. Como también se encuentra otro tipo de clasificacion mas completa para
las arcillas, teniendo en cuenta su tipo de estructura cristalina. Las cuales son:
Caolines, illita, vermiculita y esmectitas siendo la Gltima estudiada en el siguiente

trabajo.

La esmectita esta constituida por ldminas tipo 2:1, una capa octaédrica,
normalmente gibsita o en algunos casos brucita (Mgs(OH)4*2); entre dos capas
tetraédricas de silice. Forma enlaces con metales como potasio, generando enlaces
débiles entre las laminas. La capacidad que poseen las esmectitas de adsorber
moléculas de agua, hacen que su volumen aumente considerablemente. Este mineral
arcilloso es el constituyente principal de las bentonitas y otras variedades similares,
y son el resultado de la meteorizacion del feldespato plagioclasa en depoésitos de

cenizas volcanicas (Largo & Villamarin, 2013).

2.2.1.3. Bentonita.

Las bentonitas, consideradas como suelos arcillosos montmorilloniticos
altamente plasticos y altamente expansivos, son sélidos formados por laminas
moleculares constituidas por arreglos tetraédricos de silice y octaédricos de alumina

unidos covalentemente en relacion Si:Al (2:1).
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El reticulo cristalino de estos sélidos es funcion de la ocupacion del espacio
interlaminar por sus contraiones y sus ligantes (Moreno, Gonzéles, Sotomayor, &

Benavente, 2006).

La bentonita sédica abunda en los departamentos de Tumbes y Piura y la célcica
en el departamento de lea. Se ha sugerido la existencia de una franja de depositos
de bentonita desde el valle de Asia en el departamento de Lima, hasta el rio Majes
en el departamento de Arequipa. En la franja interandina de los departamentos de
Cajamarca, Ancash, Junin, Ayacucho y Puno también existen depositos de

Bentonita. (Glave & Kuramoto, 2002).

La bentonita se caracteriza por poseer un area superficial elevada, lo que se debe
a su morfologia laminar y el pequefio tamafio de los cristales (Rozalén, 2006).
Asimismo, las bentonitas son destacadamente plasticas conteniendo de 20 a 40
veces mayor cantidad de materias arcillosas en forma coloidal que las arcillas
plasticas usuales; por ello ejerce, incluso en pequefias proporciones, una accion
considerable sobre la plasticidad de los materiales ceramicos (Hevia R. , 2007, pag.
13). Una de las propiedades mas distintivas de la bentonita es su capacidad de
hincharse considerablemente en agua, formando masas gelatinosas. Este fendmeno
ocurre por la hidratacion del espacio interlaminar, y depende a la naturaleza del
catién interlaminar y de la carga de la ldmina. Para que una arcilla pueda ser
considerada como bentonita, en el sentido comercial de la palabra, debe hincharse
aumentando por lo menos cinco veces su volumen. Normalmente una bentonita de
buena calidad se hincha en agua de 10 a 20 veces su volumen; en casos

excepcionales esta relacion llega a 30 (Hevia R. , 2007, pag. 13).
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2.2.1.3.1. Area superficial.

La superficie especifica de un area superficial de una bentonita, se define
como el area de la superficie externa, més el area de la superficie interna de las
particulas constituyentes por unidad de masa expresada en m2 /g. La bentonita
por lo general posee un area superficial externa elevada, lo que se debe a su
morfologia laminar y el pequefio tamafio de los cristales. (Rozalén Astudillo ,

2006).

2.2.1.3.2. Capacidad de hinchamiento.

Al ser relativamente pequefia la carga negativa de las ldminas de bentonita (y
por tanto la proporcion de cationes interlaminares) la unién de las laminas con
los cationes interlaminares es débil. Debido a esto el agua penetra facilmente en
el espacio interlaminar produciendo un aumento del espacio basal, que trae como
consecuencia un hinchamiento de la bentonita y la formacién de suspensiones

coloidales.

La montmorillonita se hidrata por pasos. El agua penetra lentamente entre las
laminas de silicio-oxigeno, las cuales actian como canales que favorecen
relativamente el acceso de mas agua. Si se dispone de suficiente agua, los iones
agrupados en la superficie de las laminas se hidratan y generan cargas positivas.
Al mismo tiempo las ldminas de silicio-oxigeno crean cargas negativas, que
provocan la repulsion entre ellas, separandose y causando el hinchamiento
caracteristico de las bentonitas (Rozalén Astudillo , 2006). Hay que tener en

cuenta que la capacidad de hinchamiento depende del tipo de bentonita.
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La diferencia entre el hinchamiento de la bentonita sodica y calcica se debe a
la fuerza de atraccion de los cationes entre las capas. La fuerza de atraccion del
cation calcio es més fuerte lo que conlleva a una reduccion de la cantidad de
agua que puede ser absorbida, mientras que la fuerza de atraccion del cation
sodio es méas pequefia por lo que permite una mayor capacidad de retencion del

agua entre las capas (De Oliveira , 2009).

2.2.1.3.3. Capacidad de intercambio ionico.
La capacidad de intercambio cationico se puede definir como la suma de
todos los cationes de cambio que una bentonita puede absorber a un determinado
pH. Es equivalente a la medida del total de cargas negativas del mineral (De

Oliveira , 2009).

La capacidad de intercambio se debe fundamentalmente a la propiedad de
reemplazar los cationes interlaminares, débilmente ligados a su estructura, por
otros cationes diferentes cuando estos ultimos se encuentran en solucién acuosa.
De esta manera, la capacidad de intercambio catidnico de una bentonita oscila
entre 80 y 150 meqg/100 g. La relativa facilidad con que los cationes pueden ser
reemplazados en la regidn interlaminar viene dada a grandes rasgos por la serie:
Li* < Na" < H* < K* < NH4" << Mg?* < Ca?*. En general, la mayor carga y el
menor radio atdmico aumentan la preferencia de la bentonita por un catién

(Hevia R. , 2007).

2.2.1.3.4. Capacidad de adsorcion.
Existe una interaccion de tipo quimico entre el adsorbente, en el caso de la

bentonita, y el liqguido denominado adsorbato (De Oliveira , 2009).
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La capacidad de adsorcion se expresa en porcentaje de adsorbato con respecto

a la masa y depende, para una misma arcilla, de la sustancia que se trate.

2.2.1.3.5. Hidratacion e hinchamiento.

Una de las propiedades mas distintivas de la bentonita es su capacidad de
hincharse considerablemente en agua, formando masas gelatinosas. Este
fendmeno ocurre por la hidratacion del espacio interlaminar, y depende a la
naturaleza del cation interlaminar y de la carga de la lamina.

A medida que se intercalan capas de agua y la separacion entre las laminas
aumenta, las fuerzas que predominan son de repulsion electrostatica entre
laminas, lo que contribuye a que el proceso de hinchamiento pueda llegar a
disociar completamente unas ld&minas de otras. Cuando el cation interlaminar es
el sodio, las bentonitas tienen una gran capacidad de hinchamiento, pudiendo
llegar a producirse la completa disociacion de cristales individuales de bentonita,
teniendo como resultado un alto grado de dispersién y un maximo desarrollo de
propiedades coloidales. Si, por el contrario, tienen Ca 0 Mg como cationes de
cambio su capacidad de hinchamiento serd& mucho mas reducida (Hevia R. ,
2007).

2.2.1.3.6. Plasticidad.

Las arcillas y particularmente las bentonitas son destacadamente plasticas. No
obstante, se admite que la bentonita contiene de 20 a 40 veces mayor cantidad
de materias arcillosas en forma coloidal que las arcillas plasticas usuales; por
ello ejerce, incluso en pequefias proporciones, una accion considerable sobre la

plasticidad de los materiales ceramicos, aumentandola significativamente.



16

En comparacion con una arcilla plastica, puede admitirse que la bentonita
contiene de 80 a 90% de particulas coloidales, mientras que aquella contiene de

40 a 45% como maximo.

Esta propiedad se debe a que el agua forma una envoltura sobre las particulas
laminares produciendo un efecto lubricante y deslizando unas particulas sobre

otras por la existencia de esfuerzo sobre ellas (Hevia R. , 2007).

2.2.1.3.7. Tixotropia.

Este es un fendmeno conocido Unicamente en suspensiones coloidales, y se
dice que una substancia presenta el fendmeno de la tixotropia, cuando la
aplicacion de un esfuerzo deformante reduce su consistencia, entendiéndose por
consistencia, el grado de resistencia que ofrece la mezcla a fluir o a deslizarse.

La resistencia suele Ilamarse también viscosidad (Hevia R. , 2007).

2.2.2. Carbono.
El carbono, se podria considerar como un elemento omnipresente, tiene una gran

diversidad en la Tierra expandiéndose incluso a todo el sistema solar.

Los seres vivos estan formando de compuestos de carbono complejos cumpliendo una
funcién organica, estructural, quimica y genética (Wade, 2004). Adicionalmente, el
carbono y sus derivados cuentan actualmente con una serie de aplicaciones tecnolégicas
(Ganham, 2000).

Debido a la versatilidad que presenta el carbono, este puede formar largas cadenas de

atomos las cuales pueden ser lineales o ramificadas.
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Asimismo, el carbono puede formar diferentes tipos de enlaces, uniéndose mediante
enlaces simples, dobles o triples consigo mismo y con otros elementos. Una de las
consecuencias es la capacidad para poder formar una variedad de alétropos (Quiroz &

Hernandez, 2015).

2.2.2.1. Alotropos del Carbono.
Segun Rodriguez (2012), los al6tropos de carbono se pueden clasificar en base

a su hibridacién, como se muestra en la siguiente tabla:

Tabla 1.
Alétropos del carbono segun hibridacion
Hibridacién Alotropos
sp® Diamante
- Cubico.
- Hexagonal.
sp? Grafito.
- Hexagonal.
- Rombohedral.
sp Carbino.
- a-carbino.
- P-carbino.
spi+spPsp Carbono amorfo.

Carbono vitreo.
Negro de carbono.
Fullerenos.

n
sp" (con 3>n>1) Nanotubos de carbono.

Nota. Fuente “Obtencion de hojas de 6xido de grafeno para el desarrollo de nanocompositos
poliméricos” (Rodriguez C. , 2012).

Dentro de estos al6tropos, y debido a que han sido descubierto desde hace siglos,
el diamante y el grafito son los al6tropos mas estudiados y de los que se tiene mas
informacion. El grafito presenta hibridacion sp?, teniendo una disposicion trigonal
plana. Cada atomo se une covalentemente a otros tres atomos de carbono,

mecéanicamente sus planos pueden deslizarse uno sobre otros.
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2.2.3. Grafeno.
En el afio 2004, Andre Geim y Konstantin Novoselov, por primera vez lograron aislar
una capa de grafeno, el cual, hasta ese momento, se consideraba como un material teérico
que no podia ser sintetizado ni producido a gran escala, este descubrimiento fue honrado

con el Premio Ndbel en Fisica en el afio 2010 (Singh, Joung, & Zhai, 2011).

A partir de ese momento, el grafeno ha sido material de estudio. Se considera al
grafeno como una monocapa de dtomos de carbono con hibridacion sp? organizados de

manera hexagonal (Cooper, D’ Anjou, & Ghattanmaneni, 2012).

Figura 1. Estructura de una lamina de grafeno. Recuperado de “Grafeno: Sintesis, Propiedades y
Aplicaciones Biomédicas” (Rodriguez A. , 2016).

Quiroz (2015) menciona que podriamos decir que el grafeno es la materia prima de
otros al6tropos del carbono, puesto que puede plegarse para formar Fullerenos, enrollarse

para formar nanotubos o incluso apilarse para formar grafito:
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Figura 2. Grafeno: Materia prima para otros alétropos de carbono. Recuperado de Imagen Nature Materials
(2007), 6, 183.

El grafeno es el material de los superlativos, debido a que apunta a ser el mejor en una
serie de propiedades como conductividad eléctrica de 10® Q*cm™ (Li, y otros, 2009), es
casi transparente, presenta alta movilidad de portadores de carga con un valor de
2.5x10%cm?V-1st (Bolotin, Sikes, Jiang, Klima, & Fudenberg, 2008), alta area superficial
alcanzando 2630 m?g* (Stoller, Park, Zhu, An, & Ruoff, 2008), excelente resistencia
mecanica con un modulo de Young superior a 1 TPa (Lee, Wei, Kysar, & Hone, 2008),
una gran conductividad térmica superando los 3000 W Mk (Balandin, 2011), entre otras
propiedades, lo que permite considerar al grafeno como un material para potenciales
aplicaciones dentro del campo de la electronica, nanotecnologia de los materiales,
purificacion de agua, biotecnologia, transistores, celdas fotovoltaicas, sensibilidad

molecular, entre otros.
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El grafeno fue obtenido por primera vez a través del método de exfoliacion mecénica,
sin embargo, este método tiene bajo rendimiento y el producto obtenido en su mayoria
son varias capas de grafeno o Few Layer Graphene (FLG). Posteriormente, se han
propuesto otras vias para produccién de grafeno, entre las que se encuentran la
fotoexfoliacion, exfoliacion en fase liquida, deposicion quimica de vapor, crecimiento
epitaxial por haces moleculares, entre otros (Bonaccorso, y otros, 2012). Sin embargo,
estos métodos tienen ciertas desventajas, como por ejemplo la no aplicabilidad para la

produccion a gran escala, o la produccion de un grafeno con mayor nimero de defectos.

2.2.4. Oxido de grafeno.

El oxido de grafeno es un material de tan s6lo un atomo de espesor. Se podria
considerar que el 6xido de grafeno es una forma oxidada del grafeno. Este material se
encuentra formado por carbdn, oxigeno e hidrogeno en diferentes proporciones, se
obtiene a partir del tratamiento del grafito, el cual es barato y abundante, con fuertes
oxidantes por lo que se encuentra funcionalizado con grupos hidroxilos, epoxi,

carbonilos, carboxilicos, entre otros (Dreyer, Park, Bielawski, & Ruoff, 2010).

El interés por este material surgio a partir del descubrimiento del grafeno, debido a que
el oxido de grafeno ofrecia una ruta para la produccion a gran escala del grafeno, a traves
de la reduccion del mismo, sin embargo, con el tiempo, ha habido un crecimiento de
interés intrinsecamente relacionado al 6xido de grafeno, toda vez que cuenta con un area
superficial comparable a la del grafeno, asimismo, la funcionalizacion de grupos
oxigenados con la que cuenta le permite tener grandes ventajas en dispersiones en el agua,

y tener un caracter anfifilico.
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La estructura del 6xido de grafeno comprende a una serie de grupos funcionales
hidroxilos, epoxi que se encuentran funcionalizando al plano basal de la monocapa de
carbono, mientras los bordes se encuentran, en parte, ocupados por grupos carboxilicos,
carbonilo y lactoles (Dreyer, Park, Bielawski, & Ruoff, 2010). A diferencia de otras
especies, el Oxido de grafeno presenta una composicion quimica variable y una
distribucion atémica aln no esclarecida, existiendo las siguientes propuestas para su

estructura quimica (Vargas, 2017):

Lerf-Klinowski o Szabé-Décany

Figura 3. Principales modelos propuestos de la estructura del Oxido de Grafeno.
Recuperado de “Sintesis de 6xido de grafeno reducido y animado quimicamente y su influencia en las
propiedades eléctricas y mecéanicas de nanocompositos a base de caucho natural” (Vargas, 2017).

2.2.4.1. Propiedades fisicas.

2.2.4.1.1. Propiedades mecanicas.
Mediante Microscopia de Fuerza Atdmica, se verifico que el Oxido de
Grafeno producido a través del método de Hummer’s modificado cuenta con un
modulo de 207.6 + 23.4 GPa, modulo comparable al del grafeno (Suk, Piner, An,

& Ruoff, 2010).
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Asimismo, las propiedades de los nanocompuestos poliméricos se ven
largamente beneficiados del uso de 6xido de grafeno, por ejemplo, la fuerza
elastica del acetato de polivinilo incrementd mas de cinco veces al estar

reforzada con éxido de grafeno en un 20% (Cheng-An, y otros, 2017).

2.2.4.1.2. Propiedades eléctricas.

Generalmente el proceso de produccion de 6xido de grafeno conlleva a la
ruptura de enlaces de orbitales sp?, paralelamente a la adicion de varios grupos
oxigenados que inhiben la conductividad, resultando en un material
eléctricamente resistente (Tang, y otros, 2012). Segun sea la aplicacion, se
requiere un material con una mayor conductividad eléctrica, en ese sentido, este
objetivo es logrado mediante la reduccién del 6xido de grafeno, resultando en

una conductividad de 2.98x10* Sm™ (Pei, Zhao, Du, Ren, & Cheng, 2010).

2.2.4.1.3. Propiedades térmicas.
Anélogamente a las propiedades eléctricas, el 6xido de grafeno posee una baja
conductividad térmica, con un valor de 0.5 WmK, por lo que el 6xido de
grafeno no resulta en buen candidato para usos como conductor térmico

(Renteria, y otros, 2015).

A pesar que, para muchos casos se requiere un material con alta conductividad
térmica, en algunas ocasiones se requiere un material aislante, como es el 6xido
de grafeno, el cual ha encontrado uso como fibras para incrementar las

propiedades ignifugas de polimeros (Wicklein, y otros, 2014).
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2.2.4.2. Propiedades quimicas.

2.2.4.2.1. Reduccion.

La reaccion de reduccion juega un rol muy importante en el 6xido de grafeno
debido a que, a través de ella, la conductividad eléctrica puede ser recuperada
toda vez que la reduccion conlleva la reposicion de la red de enlaces .
Asimismo, esta reaccion también es de gran utilidad puesto que el producto
obtenido, el éxido de grafeno reducido, tiene una gran similitud con el grafeno,
esta similitud radica en sus propiedades: eléctricas, térmicas, mecanicas, entre

otras.

Hay una serie de métodos para la reducir el 6xido de grafeno, dentro de los
cuales, el mas comun es utilizando como agente el mono-hidrato de hidrazina,
el cual resulta atractivo, ya que, a diferencia de otros agentes reductores, éste no
reacciona con el agua; en adicion a ello, el proceso de reduccién llevado a cabo

de esta forma no afecta al resto de funcionalidades presentes.

El 6xido de grafeno también puede ser reducido mediante reacciones de
fotocatalisis a través del uso de la luz UV en presencia de ciertos catalizadores

como por ejemplo el éxido de titanio (Williams, Seger, & Kamt, 2008).

En los Gltimos afios se han desarrollado otras vias de obtencién de 6xido de
grafeno reducido a través de agentes reductores “verdes”, los cuales han
reportado ser efectivos, entre estos se encuentran el acido ascorbico, azlcares,
aminoéacidos e incluso microorganismos (De Silva, Huang, Joshi, & Yoshimura,

2017).
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2.2.4.2.2. Funcionalizacion quimica.
El 6xido de grafeno también se caracteriza por ser un material apto para la
aceptacion de otros grupos funcionales de caracter covalente 0 no covalente,
como resultado se obtiene un material de mayor versatilidad con un mayor rango

de aplicaciones.

Entre los grupos funcionales que se encuentran en la superficie del éxido de
grafeno, se encuentran grupos carboxilicos, epoxi e hidroxilo; los cuales
participan en conjunto durante las reacciones de funcionalizacién quimica

(Dreyer, Park, Bielawski, & Ruoff, 2010).

La reaccion de los grupos carboxilicos presentes en el 6xido de grafeno suele
ocurrir mediante la adicion de pequefias moléculas organicas, como por ejemplo
grupos amino, este tipo de reacciones requiere la previa activacion del grupo
acido, lo cual se lleva a cabo a través del cloruro de tionilo, resultando en un tipo

de union covalente (Niyogi, y otros, 2006).

Con respecto a los grupos epoxi, estos tienen a ser facilmente modificados
mediante reacciones de apertura de cadena a través de ataques nucleofilico de
aminas en el carbdn de posicion alfa. Las reacciones en el grupo epoxi han
encontrado utilidad para la estabilizacion de dispersiones en fase sélida de

grafeno quimicamente modificado (Dreyer, Park, Bielawski, & Ruoff, 2010).
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2.2.4.3. Sintesis.
Documentalmente se tiene conocimiento que la sintesis del 6xido de grafeno fue
inicialmente demostrada por Brodie en el afio 1859, el proceso consistia en afiadir

clorato potésico a una mezcla de grafito en &cido nitrico (Brodie, 1859).

En el afio 1898, Staudenmaier mejord el proceso de produccion de dxido de
grafeno utilizando, aparte del &cido nitrico, &cido sulfirico y afiadiendo el clorato

de potasio en alicuotas durante el proceso de reaccion (Marcano, y otros, 2010).

En el afio 1958, Hummers introdujo el método de produccion de éxido de
grafeno mas conocido hasta la fecha, el cual consiste en oxidar el grafeno con
permanganato de potasio y acido nitrico en una solucion de &cido sulfurico
concentrado. La fuente mas comun para la obtencion del 6xido de grafeno, son
peliculas de grafito (Hummers & Offeman, 1958). Actualmente, se utilizan
variaciones de este proceso para incrementar ciertos parametros, todas estas

variaciones adoptan el nombre de proceso de Hummers modificado.

2.2.4.4. El Oxido de Grafeno para el tratamiento de aguas
El 6xido de grafeno es un material que demuestra una serie de ventajas en el
tratamiento de aguas, debido a que, al contar en su superficie con una gran
abundancia de grupos oxigenados cargados negativamente, como por ejemplo los
grupos hidroxilo, epoxi, carbonilo, y carboxilo; es un material que se proyecta como
buen candidato a ser utilizado en los procesos de tratamiento de agua a través del

fendmeno de adsorcidn, puesto que, dicha superficie funcionalizada negativamente
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interactla con los cationes metalicos que podrian estar presentes en aguas
contaminadas, esta interaccion naturalmente es de naturaleza principalmente

electrostéatica, ubicAndonos dentro de un proceso de fisisorcion.

Asimismo, también se considera al 6xido de grafeno como un buen candidato
para el tratamiento de aguas, toda vez que, la presencia de grupos oxigenados
incrementa el espacio interlaminar lo que incrementa la permeabilidad de este
material, facilitando el flujo de las moléculas de agua a través de las diferentes capas

de 6xido de grafeno.

2.2.5. Caracterizacion.

2.2.5.1. Espectroscopia Infrarroja.
La espectroscopia es el estudio de la interaccion entre la luz y la materia, estando
la luz compuesta por un espectro continuo de energia llamado el espectro
electromagnético total. Los tipos de radiacién son agrupados segun los efectos

quimicos y fisicos que estos pueden producir sobre la materia.

Dentro de los parametros utilizados para caracterizar los diferentes espectros,
encontramos la frecuencia (v), longitud de onda (L), el nimero de onda (¥),
velocidad de la luz (c), energia (E), entre otros. Asimismo, de manera genérica,
podemos establecer ciertas relaciones entre estos parametros, por ejemplo, se puede
sefialar que la frecuencia es directamente proporcional a la energia, y a la vez,
inversamente proporcional a la longitud de onda y directamente proporcional al

ndmero de onda.
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En ese sentido, los diferentes tipos de radiacion pueden ser ordenados, no sélo
por los efectos que producen sobre la materia, sino también de acuerdo con los

parametros citados en el parrafo anterior, como se muestra en la siguiente imagen:

Radiacidn
Radio Microondas Infrarrojo Visible Ultravioleta Rayos X Rayos gamma
Mayor Frecuencia

Mayor Lengitud de Onda

Figura 4. Espectro Electromagnético Total

Basandonos en el parametro frecuencia, podemos verificar que el espectro
infrarrojo, se encuentra anterior a la radiacion visible, especificamente al espectro
correspondiente al color rojo, motivo por el cual adopta el nombre de infrarrojo;
este tipo de radiacion es la que hemos utilizado para poder caracterizar a nuestros

materiales.

La radiacion infrarroja aporta una cantidad de energia suficiente para producir
movimiento vibracionales, traslacionales y rotacionales en las moléculas. Es a
través, de la energia absorbida y posteriormente liberada por las moléculas, la cual
es colectada a través de un detector, que podemos obtener un espectro el cual
presenta picos con los cuales determinaremos el tipo de molécula presente en
nuestra muestra. El equipo utilizado en el presente trabajo de investigacion es el
Equipo de espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR) Thermo

Fisher Nicolet iS50 FT-IR.
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Figura 5. Diagrama que muestra el principio de operacion del equipo de Espectroscopia Infrarroja.

2.2.5.2. Absorcion Atomica.

La espectroscopia por absorcion atomica en la técnica principal usada para la
determinacion de metales pesados. Este método esta basado en la medida de
absorcion de radiacion oOptica por atomos en estado gaseoso. El principio de esta
técnica es la conversion del analito de interés en vapor, una vez conseguido esto,
absorbe una cantidad de radiacion la cual proviene de una fuente apropiada para el
analito. La cantidad de fotones absorbido se encuentra determinada por la Ley de
Beer, la cual relaciona la pérdida de poder radiante con la concentracion de la
especie absorbente y con el espesor del recipiente que contiene los atomos

absorbedores. (Siaka, 1998)
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2.2.6. Agua.
Es el factor abi6tico més importante de la tierra y uno de los principales constituyentes

del medio en que vivimos y de la materia viva.

Aproximadamente un 71% de la superficie terrestre esta cubierto por agua en estado
liquido, que se distribuye por cuencas saladas y dulces, formando océanos, mares, lagos
y lagunas. El 97% del agua esta en los océanos. Se la encuentra ademas como gas

constituyendo la humedad atmosférica, las nubes y también en forma sélida.

El agua debido a su composicion quimica y su estructura dipolar, forma puentes de
hidrogeno que son responsables de las caracteristicas tan especiales que tiene y que han

hecho posible la vida sobre la tierra. (Lucas Rosales & Romero Damas, 2015)

2.2.6.1. Consumo de agua.

La poblacion mundial sigue creciendo, aunque a un ritmo mas lento que en
cualquier momento desde 1950, debido a la reduccion de los niveles de fertilidad.
Desde un estimado 7.7 billones de personas en todo el mundo en 2019, la
proyeccion de variante medial indica que la poblacién mundial podria crecer a
alrededor de 8.5 mil millones en 2030, 9.7 mil millones en 2050 y 10.9 mil millones

en 2100. (Desa, 2019)

La disponibilidad de agua promedio anual en el mundo es de aproximadamente
1,386 millones de km?, de los cuales el 97.5% es agua salada y solo el 2.5%, es
decir 35 millones de km?, es agua dulce. De esta cantidad casi el 70% no esta
disponible para consumo humano debido a que se encuentra en forma de glaciares,

nieve o hielo. (Clarke & King, 2004)
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En el siglo XX, mientras la poblacion mundial se triplicd las extracciones de
agua se sextuplicaron. Esta situacién aumenta el grado de presion sobre los recursos
hidricos a nivel mundial. El principal uso del recurso hidrico a nivel mundial,
conforme a estimaciones de la FAQ, es el agricola, con el 72% de la extraccion total

(Conagua, 2011).

2.2.6.2. Normas legales.
Dentro de las normas legales méas importantes con respecto a la calidad del agua

tenemos:

2.2.6.2.1. Decreto Supremo N° 031-2010-SA
Reglamento que establece, entre otros conceptos, los parametros con los que
debe contar el agua para consumo humano, con el fin de garantizar su inocuidad,
asi como proteger y promover la salud y bienestar de la poblacion en el Estado
Peruano. En esta normativa, se establece que el limite maximo permisible de

Arsénico es de 0.010 mg As L. (Dereto Supremo N° 031-2010-SA, 2010).

2.2.6.2.2. Resolucion de Consejo Directivo N° 015-2012-SUNASS-CD
Aprueban frecuencia de muestreo de los parametros que deben ser
controlados por las Entidades Prestadoras de Servicios de Saneamiento (EPS)

respecto a la calidad del agua potable (SUNASS, 2013).

2.2.6.2.3. Decreto Supremo 004-2017 MINAM
El presente Decreto supremo establece los niveles de concentracién de los
elementos, sustancias, parametros fisicos y quimicos y bioldgicos, presentes en

el agua en su condicion de cuerpo receptor y componente basico de los
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ecosistemas acuaticos que no represente riesgo significativo para la salud de las

personas ni para el ambiente.

Asimismo, la norma compila las disposiciones aprobadas mediante el Decreto
Supremo N° 002-2008-MINAM, el Decreto Supremo N° 023-2009-MINAM y
el Decreto Supremo N° 015-2015-MINAM, que aprueban los Estandares de
Calidad Ambiental (ECA) para Agua, quedando sujetos a lo establecido en el
presente Decreto Supremo y el Anexo que forma parte integrante del mismo

(MINAM, 2017).

2.2.7. Arsenico.

El arsénico (As) es un elemento natural abundante en la naturaleza. La mayor fuente
de arsénico se encuentra en los minerales de cobre, zinc y plomo, con los que se asocian
en forma de sulfuros. Los minerales o rocas contienen aproximadamente el 99 % del
arsénico disponible en la naturaleza (Sikder, Tanaka, Saito, & Kurasaki, 2014) y se
encuentra presente en 4 diferentes estados de valencia que son: As-3, AsO, As+3 y As+5

donde predomina el arseniato, As*® y arsenito, As*3 (Oscco, 2014).

2.2.7.1. Propiedades.

El arsénico (As) es un elemento ubicuo, esta clasificado como metaloide y, junto
con el nitrégeno y el fosforo, con los que comparte sus propiedades, pertenece al
grupo V de la tabla Periddica. En su estado oxidado, el As puede tener valencias +3
[As(IID] y +5 [As(V)]. Los compuestos de As(lll) forman derivados piramidales
con un par de electrones no compartidos lo que le permite formar complejos con

acidos de Lewis y metales de transicion.
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En contraste, los compuestos de As(V) tiene una estructura trigonal bipiramidal,
en la cual los enlaces axiales suelen ser méas largos que los ecuatoriales. EI As(V)
no tiene electrones no compartidos, lo que probablemente contribuye a su

estabilidad en la naturaleza (Albores, Quintanilla, Del Razo, & Cebrian, 1997).

2.2.7.2. Toxicidad.

El arsénico (111) es mas toxico que el arsénico (V), debido a que se une con mas
facilidad a los grupos sulfidrilo de las proteinas en el organismo de un ser vivo. El
mecanismo de toxicidad del As (I11) sufre probablemente un proceso de metilacion,
originando productos altamente reactivos que afectan al ADN. El sintoma inicial,
de las afecciones provocadas por la ingestion de arsénico, es la aparicion de
queratosis, una decoloracion de la piel, posteriormente se desarrollan canceres y

graves dafos en el higado y rifién (Bernex & Novoa, 2015).

2.2.7.3. Arsénico en aguas superficiales.

En aguas superficiales, como rios, lagos, embalses, entre otros; que se
caracterizan por contar con alto contenido de oxigeno, la especie mas comun es el
arsénico pentavalente o arseniato (As*™). Bajo condiciones de reduccion,
generalmente en los sedimentos de los lagos o0 aguas subterraneas se presenta en la
forma de arsénico trivalente o arsenito (As*3) (Amparan Ochoa, 2007) . En los rios,
el valor promedio de concentracion de As es, en general, inferior a 0,8 ug L?,
aunque puede variar dependiendo de factores como recarga (superficial y
subterranea), drenaje de zonas mineralizadas, clima, actividad minera y vertidos

urbanos o industriales (Bundschuh, Pérez, & Litter, 2008).
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2.2.7.4. Arseénico en aguas subterréneas.

La presencia de As en aguas subterrdneas en elevadas concentraciones es
considerada un problema mundial. (Vitela Rodriguez, 2011). Los numerosos casos
de presencia de As en agua subterrdnea en el mundo estadn relacionados con
ambientes geoldgicos diferentes: formaciones volcanicas, formaciones vulcano-
sedimentarias, distritos mineros, sistemas hidrotermales, cuencas aluviales
terciarias y cuaternarias. En los valores tipicos de pH de las aguas subterraneas, las
formas estables de As son As;Os y As;Os3(s), solidos que son suficientemente
solubles para sobrepasar las concentraciones permitidas en agua de bebida. Bajo
condiciones oxidantes, las especies estables de As son: HsAsO4, H2AsO4, HASO4*
2y AsO4. En condiciones medianamente reductoras, H3AsO3, H2AsOs™ y HAsOs”

2 son predominantes (Bundschuh, Pérez, & Litter, 2008).

2.2.7.5. Deteccion de arsénico en muestras.

Los métodos de espectroscopia atomica se basan en la interaccion entre la
radiacion electromagnética y la materia, que se aprovecha para obtener informacién
cualitativa y cuantitativa acerca de la composicion de una muestra. La
espectroscopia atdbmica implica la interaccion entre la radiacion electromagnética y
los 4&tomos en estado fundamental, y puede clasificarse en absorcion, emisién o
fluorescencia atomica. Los atomos se generan a través de sucesivos procesos de
vaporizacién-atomizacién-ionizacién mediante una fuente de alta energia (L.itter,

Armienta, & Farias, 2009).
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2.2.8. Métodos de tratamiento de agua.

Entre las técnicas mas usadas para la remocién de metales pesados se encuentran la
precipitacion, intercambio i6nico, 6smosis inversa, flotacion, filtracion, adsorcion, entre
otros (Poma, 2017). Sin embargo, la mayoria de estos métodos presentan ciertas
desventajas principalmente econdmicas y de operacion (Marchetti, Clément, Gérardin, &
Loubinoux, 2000), para el caso de la precipitacion, se requiere un complejo arreglo de
tanques para los lodos y su subsecuente tratamiento; la desventaja para el intercambio
ionico radica basicamente en su elevado costo, lo mismo sucede en el caso de la
ultrafiltracién; mientras que la ésmosis inversa presenta un elevado uso de energia (Fu &
Wang, 2011). Ante ello, la adsorcion se presenta como un buen candidato para la
remocion de metales pesados, toda vez que es un proceso efectivo, facil operacion y

disefio, econdmico y los agentes empleados se pueden regenerar (Poma, 2017).

2.2.8.1. Filtracién por membrana.
Esta tecnologia presenta altas eficiencias, requiere poco espacio, no es selectiva
y es de facil operacion, pero genera una gran cantidad de lodos que contienen

metales.

Se emplea en procesos para el tratamiento de agua potable, aguas residuales
industriales y en menor medida aguas residuales domésticas. Las membranas
pueden clasificarse de acuerdo a diferentes caracteristicas como su peso molecular
de corte, material de la membrana (sintéticos o polimeros naturales modificados,
acoplados y estructurados), permeabilidad y solubilidad del soluto y el solvente en
la pelicula, superficie y espesor activo de la pelicula, asi como la carga de su

superficie (Caviades, Mufioz, Perdomo, Rodriguez, & Sandoval, 2015).
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Dentro de los filtros de membrana tenemos:

= Electrodialisis: Es una técnica de descontaminacion que puede remover
componentes ionicos de soluciones acuosas empleando membranas
permeables selectivas en un campo eléctrico constante.

= Osmosis Inversa: Es un proceso de permeacion a través de membrana para la
separacion por difusion controlada o cribado. Tiene la capacidad de
seleccionar elementos de tan solo 0.0001 mm, lo que le otorga un amplio
abanico de capacidades de tratamiento. Sin embargo, este procedimiento
requiere un alto de energia, lo que se ve reflejado en una gran inversién
econdmica, asimismo, la 6smosis inversa requiere una tasa elevada de
mantenimiento de las membranas, contribuyendo ain mas, a ser considerado
COMO Un proceso costoso.

= Ultrafiltracion: La ultrafiltracién es un proceso de fraccionamiento selectivo
utilizando presiones de hasta 145 psi (10 bares) (Caviades, Mufioz, Perdomo,
Rodriguez, & Sandoval, Tratamientos para la remocion de metales pesados
metalicos presentes en aguas residuales industriales., 2015). La ultrafiltracion
impide el paso de bacterias y la mayoria de los virus, pero es permeable a
algunos tipos de virus y de materia disuelta, como sustancias humicas. Se
recomienda la desinfeccion con cloro despues de la ultrafiltracion (Leal

Ascencio, 2005).

2.2.8.2. Intercambio lonico.
Es el proceso a través del cual los iones en solucion se transfieren a una matriz

solida que, a su vez liberan iones de un tipo diferente, pero de la misma carga.
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Las principales ventajas de intercambio iénico son la recuperacion del valor del
metal, la selectividad, menos volumen de lodos producidos y la reunion de las

especificaciones de descarga estrictas (Zewail & Yousef, 2015).

2.2.8.3. Adsorcion.

La técnica presenta remocion de una amplia variedad de contaminantes, alta
capacidad, cinética rapida y posiblemente selectiva dependiendo de adsorbente de
lo cual también depende su rendimiento, basicamente por la estructura fisica del

mismo (Liu, Li, Wang, & Jiao, 2013).

Los carbonos activados, arcillas, biopolimeros, Zeolitas, perlas de silice y
plantas o desechos lignoceluldsicos son algunos de los adsorbentes, generalmente
con procesos variados de modificacion quimica, comdnmente empleados para
remover colorantes i6nicos, metales pesados, materiales radioactivos entre otros
contaminantes generados por diferentes tipos de industrias. (Caviades, Mufioz,

Perdomo, Rodriguez, & Sandoval, 2015).

2.2.8.4. Precipitacion Quimica.

Es la técnica mas utilizada en los procesos industriales ya que es relativamente
sencilla de operar, econémica y selectiva, aunque su mantenimiento si es costoso
debido a la alta generacion de lodos. (Caviades, Mufioz, Perdomo, Rodriguez, &
Sandoval, Tratamientos para la remocion de metales pesados metalicos presentes

en aguas residuales industriales., 2015).
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2.2.8.5. Electrocoagulacion.

Es un proceso que aplica los principios de la coagulacion-floculacion en un
reactor con caracteristicas electroliticas. Este es un recipiente dotado de una fuente
de corriente y varios electrodos encargados de aportar los iones desestabilizadores
de particulas coloidales que reemplazan las funciones de los compuestos quimicos
que se utilizan en el tratamiento convencional, induciendo la corriente eléctrica en

el agua a través de placas metalicas paralelas de hierro o aluminio (Morante, 2002).

2.2.8.6. Coagulacion-Floculacién.
Es el método mediante el cual se logra desestabilizar el coloide y aglomerar
posteriormente. En la primera etapa la coagulacion elimina la doble capa eléctrica
que caracteriza a los coloides y con la floculacion se aglomeran los coloides

mediante la atraccion de particulas con el aglutinamiento de los floculantes.

2.2.8.7. Electro-floculacion.
Es un proceso quimico con adicion electrolitica de iones metélicos. Su eficiencia
en la remocién de los contaminantes se debe a que son arrastrados por las burbujas
de gas (H2 y O2) que se producen en el sistema por lo que salen a flote en la

superficie.

2.2.8.8. Flotacion.
El proceso de flotacion se basa en impartir las especies ionicas de metal en las
aguas residuales hidrofobas mediante el uso de agentes activos de superficie
(tensoactivos) y la posterior eliminacion de estas especies hidrofobas por burbujas

de aire.
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2.2.8.9. Fotocatélisis en la degradacion de metales pesados.
Se basa en la transferencia de carga a través de la interfaz entre el semiconductor
y la solucion acuosa contaminada. Donde la conductividad aumenta con la
temperatura, ocurriendo la adsorcion de los fotones y la distribucion de diferentes
estados electronicos en la superficie, degradando moléculas organicas colorantes y

metales pesados. (Jaramillo Pdez & Taborda Ocampo, 2006).

2.2.9. Adsorcion
La adsorcién es el fendmeno mediante el cual una sustancia en fase liquida
(adsorbato) es adsorbida en la superficie de un solido (adsorbente) formando una
lamina delgada (Ali, 2018). La adsorcion puede ser fisica o quimica dependiendo
del tipo de fuerzas que hayan interactuado entre el adsorbente y adsorbato. Entre
los parametros que afectan la eficiencia se adsorcion se encuentran: la dosis inicial
de adsorbente, concentracion inicial, temperatura, pH, fuerza ionica, velocidad de

agitacion y tiempo de contacto (Chowdhury & Balasubramanian, 2014).

Numerosos materiales son utilizados para la remocién de impurezas, entre los
que se encuentran carbén activado (Millones & Fiestas, 2019), nanotubos de
carbono (Ali, 2012), los diferentes tipos de arcillas (Martinez, 2017), entre otros;
estos materiales comparten caracteristicas principales representativas de los
materiales adsorbentes, como son gran area superficial especifica y alta porosidad;
sin embargo, la mayoria de estos materiales tienen ciertas desventajas como la
necesidad de procesamiento previo y un costo elevado; frente a ello, la arcilla,
resulta una buena candidata toda vez que cumple con las propiedades de un material

adsorbente, es una material abundante y aparte es de facil procesamiento.
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Con el fin de mejorar el rendimiento de remocion de metales pesados, se ha
considerado la opcion de elaborar un material compuesto que comparta las
caracteristicas de alta porosidad y &rea superficial, pero aparte de ello, que se
encuentre hibridizado con grupos funcionales que puedan ayudar en la interaccion

con iones metélicos mediante un proceso de fisisorcion.

Es por ello que, se propone combinar el tipo de arcilla bentonita con el 6xido de
grafeno el cual aportaria una superficie funcionalizada; adicionalmente, el 6xido de
grafeno se caracteriza por tener una gran estabilidad (Yeh, Raidongia, Shao, Yang,
& Huang, 2015) y permeabilidad en el agua (Hu & Mi, 2013), teniendo un caracter
de simbiosis al juntarse con otros materiales, toda vez que es capaz de aumentar la
permeabilidad de éstos hasta en 12 veces (Bano, Mahmood, Kim, & Lee, 2015), y
paralelamente, tener un alto indice de rechazo frente a particulas, iones, entre otros.
En ese sentido, podemos decir que la adsorcion llevada a cabo a través del uso de
nanomateriales es mas efectiva, requiere una menor inversion de energia (lo que la
hace mas econdmica), requiere un menor mantenimiento toda vez que tiene un
comportamiento mas estable y resistente en el agua, presenta un alto indice de
rechazo de iones, se caracteriza por una alta permeabilidad de agua; concluyendo

que es una alternativa factible a ser estudiada con fines a incrementar su uso.

Finalmente, debemos recordar que la presencia de grupos silanoles en la
diatomita y la presencia de, entre otros grupos oxigenados, grupos carboxilo en el
oxido de grafeno origina que estos materiales sean compatibles covalentemente,
consecuentemente, se espera que esto incremente la estabilidad del material

compuesto.
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3. METODOS Y MATERIALES
3.1. Descripcion del ambito de estudio

3.1.1. Tipo de estudio.

El estudio es de tipo experimental, el cual se llevo a cabo en el Laboratorio de
Investigacion Multidisciplinaria de la Universidad Privada Antenor Orrego — Trujillo;
asi como también en el laboratorio de fisicoquimica de la facultad de Ingenieria

Quimica e Industrias Alimentarias de la Universidad Nacional Pedro Ruiz Gallo —

Lambayeque.
3.1.2. Poblacién y muestra

3.1.2.1. Poblacién

La poblacion esta constituida por agua destilada de la Universidad Nacional
Pedro Ruiz Gallo, con un volumen de 2000 ml a la cual se le afiadira una cantidad

preestablecida de Arsénico para formar soluciones de concentraciones variables de

este metaloide.

3.1.2.2. Muestra.

13,5 litros de H20 con Arsénico en concentraciones de 0.04, 0.1 y 0.16 partes

por millén de este metal pesado.



3.2. Materiales, Equipos y Reactivos

3.2.1. Materiales.

3.2.1.1. Materiales de vidrio.

= 1 Fiolade 2L.

= 1 Vaso precipitado de 1000 mL.

= 1 Vaso precipitado de 600 mL.

= 1 Probeta de 50 mL.

= 1 Pipeta5 mL.

= 1 Mortero.

= 1 Crisol de porcelana.

= 1 Lunade reloj.

= 1 Varilla.

= 2 Placas Petri.

1 Embudo de filtracién Buchner.

3.2.1.2. Materiales de metal.

= 1 Espatula.

1 Matraz de Erlenmeyer de 1000 mL.
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1 Cuchilla.

1 Tamiz de malla 75 pm (numero 200).

1 Vasija metalica.

3.2.1.3. Materiales de plastico.

34 Botellas de 500 mL.

14 Pares de Guantes.

2 Pisetas.

2 Cajas de tecnopor.

40 Tiras de papel de pH.

2 Mascarillas N95.

40 papeles filtros Whatman # 42.

3.2.2. Equipos.

Balanza analitica Radwag XA82/220/2Y .

Balanza de precision Radwag WLC 6/A2.

Bafo de Ultrasonido Branson 5800.

Estufa MMM Group Ecocell 111.

Agitador magnético IKA C-MAG HS 7.
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= Medidor de pH-metro.

= Filtrador al vacio.

= Soporte universal.

= Aro de soporte.

= Agitador de hélice.

= Equipo de espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR)

Thermo Fisher Nicolet iS50 FT-IR.

= Espectrofotometro de absorcion atomica modelo PinAAcle 900T marca

PerkinElmer.

3.2.3. Reactivos y materiales.

Agua destilada.

= Oxido de grafeno multilayer al 95% de pureza.
* Bentonita.

= Oxido de Arsénico (111) As20s.

= Solucion de Acido Clorhidrico (HCI) 1.0 N.

3.2.4. Instrumentos de recoleccion de datos.
- Cuaderno de registro de datos.

- Hoja de céalculo (Excel).



3.3. Técnicas

Espectroscopia de Absorcion atdmica.

3.4. Variables de Estudio

3.4.1. Variable independiente.

e Material compuesto Bentonita-GO

3.4.2. Variable dependiente.

e Arsénico.

3.4.3. Operacionalizacion de variables.

Analiticas de caracterizacion de materiales como FTIR.
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Tabla 2.
Operacionalizacion de Variables
Variable Dimensiones Indicadores Técnica
V.1
Composicion % plp
Material ~ Compuesto FTIR.

Caracterizacion
Bentonita-GO.

V.D.
Concentracion
Arsénico.

Grupos funcionales

ppm

Espectroscopia
de absorcion

atébmica.

Nota. Elaboracion propia.
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3.5. Disefio Experimental
Para verificar la capacidad de adsorcion del material compuesto se realizé un analisis de

varianza para un disefio factorial y tres niveles con tres repeticiones por tratamiento, con un

nivel de significancia de 0.05.

Tabla 3.
Disefio Experimental
N° ensayos [As] M1 M2 M3
1 [As] Cim1 CiM2 CiM3
2 [As] c2Mm1 c2M2 c2m3
3 [As] C3Mm1 C3M2 C3M3

Nota. Elaboracion propia.

Donde: [As] = Concentracion inicial de arsénico.

M = Material compuesto de concentracion (%p/p) en GO al 2%, 4% y 6%



3.6. Procedimiento

ELABORACION DEL

MATERIAL COMPUESTO DE

BENTONITA-GO

1

CARACTERIZACION DE
MATERIALES COMPUESTOS

|

PREPARACION DE MUESTRAS

DE ARSENICO Y AGUA

|

PRUEBAS DE ADSORCION

]

DETERMINACION DE

ARSENICO FINAL
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Tamizado, Bafio ultrasomico, zgitacion
de 2 mezcla de materiales, filtracion al
vaclo secadﬂ Obtencion  de
matertales al 2% 4% y 6 % (Yap/p) de
GO

Se caracterzo los materiales com &l
equipo FTIR.

1.6 mg de As:Os v 2 litros de agua
destiladz  aforados  com uma
concentracion de 0823  ppm
posteriorment:  s2 prepararon
solucionss de concenmtractomes (.04,
01y0.16ppmaumpHde3 ]

3 pramos de materiadl compussto por
cada conmcemtracion de As mictal
Durantz | hora y 30 mmutos.

Comparar cuadl tipe de material

compuesto 2dsorbe mayor cantidad de
As micial

Esquema 1. Procedimiento de elaboracion de material compuesto y posterior prueba de adsorcion para

determinacion de Arsénico final. Nota. Elaboracion propia.



47
3.6.1. Materia prima.

3.6.1.1. Obtencion de Bentonita.

En el presente trabajo se utilizd bentonita, cuyo contenido principalmente
consiste de didxido de silicio, seguido por oxido de aluminio entre otros
elementos en menor cantidad como hierro, potasio, sodio y manganeso,
presentando una estructura por arreglos tetraédricos de silice y octaédricos de
alimina unidos covalentemente en relacion Si:Al (2:1), originando una
superficie polianionica. (Moreno, Gonzéles, Sotomayor, & Benavente, 2006).
Para la reduccion de tamafio de la bentonita se “molid” en con un mortero. Luego

se redujo el tamafio clasificandola en el tamiz ASTM de 425 um (numero 40).

3.6.1.2. Adquisicion de Oxido de Grafeno
En el presente trabajo se utilizd 6xido de grafeno multilayer, proveniente de
China proporcionado por la empresa “Zonecare bio-medical elctronics co”,
dicha medida se opté dado por costos operativos y tiempo, ademas de obtener

una pureza del 95 % de dicho material, ideal para la realizacion de la tesis.

3.6.2. Elaboracion del material compuesto Bentonita-GO.
En el proceso de formacion del material compuesto para la bentonita con el GO se
prepararon 3 concentraciones del material compuesto al 2% ,4% y 6 % (%p/p) de GO, lo

cual esta descrito en el siguiente Esquema:
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PASO 1 PASO 2

Disolucién de GO Bafio ultrasonico de
en agua destilada GO Mezcla de Bentonita y GO con
posterior agitacion

PASO 4

Secado y obtencion de material
Filtracion al vacio para separacion de fases compuesto Bentonita-GO

Esquema 2. Elaboracion del material compuesto Bentonita-GO. 1) Dispersion del Oxido de Grafeno en
agua destilada, acompafiada de posterior dispersion en bafio ultrasonico por 10 minutos. 2) Mezcla de
Bentonita con Oxido de Grafeno dispersado con posterior agitacion por 02 horas. 3) Filtracidn al vacio para

separar fase solido-liquido. 4) Secado a 60 °C por 04 horas y obtencién de material compuesto Bentonita-
GO.

3.6.3. Caracterizacion del material compuesto Bentonita-GO.
El material compuesto Bentonita-GO con concentraciones de 2%, 4% y 6% (%p/p) en
oxido de grafeno fue caracterizado por espectroscopia de transmision de infrarrojo con
transformada de Fourier (FTIR), este proceso se llevo a cabo segin se muestra en el

siguiente Esquema:
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PASO 1

Caracterizacion de muestras en Equipo Thermo Fisher Nicolet iS50 FT-IR - UPAO

Esquema 3. Se muestra proceso de caracterizacion de muestras: 1) Acondicionamiento de muestras en
tubos de centrifuga de 1 mL., las muestras fueron de Bentonita, Oxido de Grafeno, y de material
compuesto Bentonita-GO en concentraciones de 02%, 04% y 06% (%p/p) con respecto al Oxido de
grafeno. 2) Caracterizacion de las 05 muestras en el equipo de espectroscopia de transmision de infrarrojo
con transformada de Fourier Thermo Fisher Nicolet iS50 FT-IR, perteneciente a Laboratorio de
Investigacion Multidisciplinaria (LABINM) en la UPAO.
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3.6.4. Preparacion de solucién de Arsénico.
3.6.4.1. Solucion stock de Arsénico.
Se prepard la solucion stock de Arsénico de 0.825 ppm, segun se describe en el
siguiente Esquema:

PASO 1

Pesaje de 0.00165 gramos de Arsénico  Disolucion de Arsénico en 02 L de agua

Esquema 4. Muestra el proceso preparacion de la solucién stock de Arsénico, lo cual se llevo a
cabo a través de los siguientes pasos: 1) Pesaje de Arsénico en una cantidad de 0.00165 + 0.00001,
2) Disolucidn del Arsénico en dos (02) litros de agua destilada, obteniendo una solucion Stock de

Arsénico de 0.825 ppm.

3.6.4.2. Solucién estandar de Arsénico.

Se prepararon 3 soluciones estandar para la investigacion:

e Laprimera con una concentracion de 0.04 ppm, para lo cual se tomo una
alicuota de la solucion stock (267.7 mL) y fue aforada en 5.5.L.

e Lasegunda con una concentracién de 0.1 ppm, para lo cual se tom6 una
alicuota de la solucién stock (666.7 mL) y fue aforada en 5.5 L.

e Finalmente, la tercera con una concentracion de 0.16 ppm, para lo cual

se tomo una alicuota de (1066.7 mL) y fue aforada en 5.5. L.
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3.6.5. Pruebas de Adsorcion.

El proceso de las pruebas de adsorcidn se describe en el siguiente Esquema:

PASO 1 PASO 2

Esquema 5. Muestra el proceso de las pruebas de adsorcidn, el cual se llevo a cabo a través de los
siguientes pasos: 1) Pesaje del material compuesto hasta una cantidad de cinco (05) gramos, 2)
Medicion de 500 mL. de solucion de Arsénico en concentraciones de 0.04, 0.1y 0.16 ppm y posterior
disolucién del material compuesto, 3) Ajuste de pH de la solucién a 5.5, 4) Agitacién durante 01
hora y 30 minutos de mezcla conteniendo dispersos el material compuesto y el arsénico, 5) Filtracién
al vacio para separacion de fases sélido — liquido, 6) Almacenamiento de la fase liquida conteniendo
el Arsénico final en depdsitos opacos de 500 mL. de volumen.
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3.6.6. Determinacion de Arsénico en muestras finales.
La determinacion del Arsénico en muestras finales se llevd a cabo a través del
Espectrofotdmetro de absorcion atdbmica modelo PinAAcle 900T, marca PerkinElmer, el
cual se encuentra dentro de las instalaciones del laboratorio de control de calidad de la

Empresa Prestadora de Servicio de Saneamiento de Lambayeque (EPSEL).
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4. RESULTADOS Y DISCUSION

4.1. Resultados

4.1.1. Caracterizacion de materiales.

4.1.1.1. Caracterizacién de la Bentonita.

EERTORITA_UFRE:

% de transmisi &
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Figura 6. Espectro FTIR de la Bentonita.

En la Figura Nro. 6, el pico que se encuentra alrededor de 873 cm™ confirma la
presencia de enlaces Si-O-Si, es decir se evidencia la presencia de silicatos, los
cuales son caracteristicos de la Bentonita. Asimismo, se evidencia otro pico
alrededor de 1400 cm™ lo cual confirma la presencia de enlaces Si-O. Finalmente
se evidencia otro pico alrededor de 3400 cm™, lo cual se debe principalmente a dos
motivos: los grupos hidroxilo unidos en la superficie debido a la presencia de agua

adsorbida por la bentonita, y a la presencia de grupos silanol Si-O-H.
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4.1.1.2. Caracterizacion del Oxido de Grafeno.
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Figura 7. Espectro FTIR del Oxido de Grafeno.

En la Figura Nro. 7, el pico alrededor de 3100 cm™ evidencia la presencia de
grupos carboxilo e hidroxilo; asimismo, el pico alrededor de 1700 cm™ indica la
presencia de enlaces carbonilo C=0, vemos también un pico proximo a 1600 cm™
lo cual es caracteristico del enlace C=C.

4.1.1.3. Caracterizacion del material compuesto Bentonita-GO al 2% p/p con

respecto al GO.
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Figura 8. Espectro FTIR del material compuesto Bentonita-GO al 2% p/p con respecto a GO.
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En la Figura Nro. 8, se muestra el espectro FTIR del material compuesto
Bentonita-GO al 2% p/p con respecto al GO, a través del cual se evidencia
principalmente la presencia de enlaces Si-O toda vez que existe un pico alrededor
de 1400 cm™. Se verifica también la presencia de grupos hidroxilo, pero en una

menor proporcion alrededor de 3300 cm™.

4.1.1.4. Caracterizacion del material compuesto Bentonita-GO al 4% p/p con

respecto al GO.
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Figura 9. Espectro FTIR del material compuesto Bentonita-GO al 4% p/p con respecto a GO.

En la Figura Nro. 9, se muestra el espectro FTIR del material compuesto
Bentonita-GO al 4% p/p con respecto al GO, nuevamente, se evidencia la presencia
de enlaces Si-O caracteristicos de un alto contenido de Bentonita, toda vez que
existe un pico alrededor de 1400 cm™. Asimismo, se verifica una ausencia mayor
de grupos hidroxilo, y un pico mas pronuncia alrededor de 1700 cm™, lo cual es una
sefial de formacion de grupos ésteres producto de la reaccion entre los grupos
silanoles, presentes en la Bentonita y los grupos carboxilicos presentes en el Oxido

de Grafeno, de acuerdo con la siguiente reaccion:

o
I
w..-Si—O0OH + R-COOH==——p ... -Si—O0—-C—-R+H20O
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4.1.1.5. Caracterizacion del material compuesto Bentonita-GO al 6% p/p con

respecto al GO.
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Figura 10. Espectro FTIR del material compuesto Bentonita-GO al 6% p/p con respecto a GO.

En la Figura Nro. 10, se muestra el espectro FTIR del material compuesto
Bentonita-GO al 6% p/p con respecto al GO, consecuentemente, este material, al
poseer una mayor concentraciéon de 6xido de grafeno, produce un pico mas notorio
alrededor de 3 400 cm™, indicando la presencia de grupos hidroxilo O-H. También
se aprecia otro pico alrededor de 1 400 cm™ lo cual es caracteristico del enlace Si-
O propio de la Bentonita. Finalmente se evidencia un pico ain mayor alrededor
1700 cm, lo que corresponderia a la unién covalente entre la Bentonita, a través
de sus grupos silanoles, con el 6xido de grafeno, a través de sus grupos carboxilicos;

resultando en una mayor estabilidad del material compuesto asi formado.
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4.1.2. Determinacién de Arsenico presente en muestras finales.

Las 27 muestras analizadas, en la entidad prestadora de servicios de saneamiento de
Lambayeque (EPSEL), aplicando la técnica de absorcion atomica report6 los siguientes
resultados. Ver Anexo 7.1
Tabla 4.

Resultados de pruebas de adsorcion de Arsénico utilizando el material compuesto
Bentonita-GO a diferentes concentraciones.

H.0 con Material 3 5
Muestra  arsénico Compuesto  [AS]iniciai  [As]finat  Adsorcion  Adsorcion
%p/pde  (ppm)  (ppm) (Ppm) en %
(ml)
GO

1 500 0.002 0.03800 95.000
2 500 0.04 0.002 0.03800 95.000
3 500 0.002 0.03800 95.000
4 500 0.001 0.09900 99.000
5 500 2% 0.1 0.001 0.09900 99.000
6 500 0.001 0.09900 99.000
7 500 0.003 0.15700 98.125
8 500 0.16 0.003 0.15700 98.125
9 500 0.002 0.15800 98.750
10 500 0.001 0.03900 97.500
11 500 0.04 0.001 0.03900 97.500
12 500 0.002 0.03800 95.000
13 500 0.002 0.09800 98.000
14 500 4% 0.1 0.002 0.09800 98.000
15 500 0.002 0.09800 98.000
16 500 0.003 0.15700 98.125
17 500 0.16 0.003 0.15700 98.125
18 500 0.003 0.15700 98.125
19 500 0 0.04000 100
20 500 0.04 0.001 0.03900 97.500
21 500 0.003 0.03700 92.500
22 500 0.001 0.09900 99.000
23 500 6% 0.1 0.001 0.09900 99.000
24 500 0.001 0.09900 99.000
25 500 0.006 0.15400 96.250
26 500 0.16 0.005 0.15500 96.875
27 500 0.005 0.15500 96.875

Fuente: Elaboracion propia.
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4.1.2.1. Capacidad de adsorcion de Arsénico evaluando la concentracion inicial de

Arsénico y la concentracion de GO en el material compuesto B-GO.

Concentracion inicial de Arsénico vs %Adsorcion
100

99 >

98 / /\

97

96 / —o— Adsorcidon de material
/ compuesto al 2%

95

94

Adsorcion (%)

93

0.04 0.1 0.16

Concentracion inicial de Arsénico (ppm)

Figura 11. % Adsorcion de Arsénico vs Concentracidn inicial de Arsénico - Material compuesto
Bentonita-GO al 2% p/p de GO.

En la Figura Nro. 11, se evalla la capacidad de adsorcion del material compuesto
B-GO de concentracién al 2% p/p en GO, se verifica experimentalmente que para
las muestras con Arsénico gque cuentan con una concentracion inicial de hasta 0.1
ppm de este metal (es decir a bajas concentraciones), hay un caracter creciente en
la capacidad de adsorcidn por parte del material B-GO; sin embargo, para la muestra
con Arsénico de una concentracion inicial de 0.16 ppm, se evidencia una ligera

disminucion en la capacidad de adsorcion de nuestro material compuesto.
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Concentracion inicial de Arsénico vs %Adsorcion
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Figura 12. % Adsorcion de Arsénico vs Concentracidn inicial de Arsénico - Material compuesto
Bentonita-GO al 4% p/p de GO.

En la Figura Nro. 12 se evalUa la capacidad de adsorcion del material compuesto
B-GO de concentracién al 4% p/p en GO. Se verifica que la capacidad de adsorcion
se caracteriza por tener un comportamiento creciente conforme se aumenta la

concentracion inicial de las muestras con Arsénico.

En la Figura Nro. 13, se evalla la capacidad de adsorcion del material compuesto
B-GO de concentracién al 6% p/p en GO, se verifica experimentalmente que para
las muestras con Arsénico gque cuentan con una concentracién inicial de hasta 0.1
ppm de este metal (es decir a bajas concentraciones), hay un caracter creciente en
la capacidad de adsorcidn por parte del material B-GO; sin embargo, para la muestra
con Arsénico de una concentracion inicial de 0.16 ppm, se evidencia una caida en

la capacidad de adsorcion de nuestro material compuesto.
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Figura 13. % Adsorcion de Arsénico vs Concentracion inicial de Arsénico - Material compuesto
Bentonita-GO al 6% p/p de GO.
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Figura 14. % Adsorcion de Arsénico vs Concentracion inicial de Arsénico - Material compuesto
Bentonita-GO al 2%, 4% y 6% p/p de GO.
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En la Figura Nro. 14, se muestra la comparacion de la capacidad de adsorcion de
Arsénico por parte de los diferentes materiales compuestos Bentonita-GO. Se
verifica que los materiales compuestos de concentracién 2% y 6% p/p en GO
demuestran una alta capacidad de adsorcion en muestras con concentraciones
iniciales de Arsénico bajas; mientras que el material compuesto al 4% p/p en GO,
exhibe una capacidad de adsorcion creciente conforme va aumentando la

concentracion inicial de Arsénico en las muestras.

4.1.2.2. Analisis de la varianza
Con el fin de verificar el nivel de significancia de la concentracion inicial de
Arsénico en las muestras y la concentracion en %p/p de 6xido de grafeno en el
material compuesto Bentonita-GO, tanto de manera individual y combinada, sobre
la capacidad de adsorcion exhibida por el material compuesto en mencion, hemos

realizado el andlisis de varianza, considerando como hipotesis nula e hipdtesis

alterna:
Ho: ;= a; = Az

B1= B2 = B3

Hi1 = Hp = U3 = U4 = U5 = U = U7 = Ug = Ho
H1: a; * Q;

Bi  Bj

Ki F Uj



62

Donde:
a; = Efecto de la concentracion inicial de Arsénico en la muestra “1”.
B; = Efecto de la concentracion (%p/p) de GO en el material compuesto B-GO.
pij = Efecto de la interaccion de la i-€sima concentracion inicial de Arsénico
con la j-ésima concentracion (%p/p) de 6xido de grafeno en el material
compuesto Bentonita — GO.

Para ellos, utilizamos el programa Statgraphics vs. 18, obteniendo los

siguientes resultados:

Tabla 5.
Analisis de Varianza para ADSORCION - Suma de Cuadrados Tipo 111
Suma de Cuadrado Razon-
Fuente Cuadrados Gl Medio F Valor-p

EFECTOS PRINCIPALES

o: Concentracion inicial de ) 59300912 2 000150006 7.98  0.0033
ArsSenico en muestras

B: Concentracion (%p/p) de
GO en material compuesto ~ 0.000014004 2 0.00000700 0.04  0.9635

Bentonita-GO. 231

INTERACCIONES

AB (n) 0.00123634 4  0.00030908 1.64 0.2069
RESIDUOS 0.00338542 18 0.00018807

TOTAL (CORREGIDO) 0.00763588 26

Fuente: Elaboracion propia

En la Tabla Nro. 5, se verifica que el efecto ejercido, por la concentracion inicial
de Arsenico en la muestra, sobre la capacidad de adsorcion del material compuesto
Bentonita-GO, es significativo, toda vez que el error tipo | o p-valor es menor a
0.05; no ocurriendo asi para el efecto ejercido por la concentracion (%p/p) de GO
en el material compuesto B-GO ni para la interaccion entre estos dos parametros.

Cabe mencionar que utilizamos un nivel de confianza al 95%.
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4.1.2.3. Analisis de multiples rangos

De acuerdo con los resultados obtenidos en nuestro anélisis de varianza, en los
que se determina que la concentracién inicial de Arsénico es significativa sobre la
capacidad de adsorcion presentada por el material compuesto, procederemos ahora
a aplicar el analisis de mdltiples rangos para determinar qué medias son
significativamente diferentes de otras, para ello se utilizé el programa Statgraphics
vs. 18, obteniendo los siguientes resultados:
Tabla 6.

Pruebas de Mdltiple Rangos para determinar diferencias significativas
Método: 95.0 porcentaje LSD

Concentracion inicial

. Casos Media LS Sigma LS
de Arsénico

0.04 9 0.961111 0.00457139
0.16 9 0.977083 0.00457139
0.1 9 0.986667 0.00457139
Concentracién inicial de Arsénico Grupos Homogéneos
0.04 X
0.16 X
0.1 X
Contraste Sig. Diferencia +/- Limites
0.04-0.1 * -0.0255556 0.0135823
0.04-0.16 * -0.0159722 0.0135823
0.1-0.16 0.00958333 0.0135823

* indica una diferencia significativa.
Fuente: Elaboracion propia

El asterisco que se encuentra al lado de los 2 pares indica que estos pares
muestran diferencias estadisticamente significativas con un nivel del 95.0% de
confianza. Asimismo, se han identificado 2 grupos homogéneos los cuales
corresponden a las concentraciones iniciales de 0.1 y 0.16 ppm, por lo que no

existen diferencias estadisticamente significativas entre estos parametros.
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Los resultados de la prueba de rangos multiples se encuentran graficados en la
Figura Nro. 15, en la que se puede evidenciar que existen diferencias significativas
al comprar los efectos producidos por una concentracién inicial de 0.04 ppm con
los efectos producidos por una concentracion inicial de 0.1 y 0.16 ppm; no
ocurriendo asi cuando comparamos los efectos producidos entre estas dos Ultimas

concentraciones.

Mediasy 95.0%de Fisher LSD
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Figura 15. Andlisis por rangos mdltiples para determinar diferencias significativas entre las
diferentes concentraciones iniciales de Arsénico.
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4.2. Discusion de Resultados

A partir de los hallazgos encontrados, podemos verificar que el material compuesto,
formado a partir de bentonita y éxido de grafeno, remueve de manera significativa el
arsénico en agua contaminada, toda vez que el porcentaje de remocion de Arsénico
supera el 95% para todas las pruebas realizadas.

Estos resultados guardan relacion con lo que sostiene Poma (2017), quienes sefialan que
los nanomateriales representan una buena alternativa para el tratamiento de aguas;
asimismo, guardan también una relacién en el sentido que se verifica que la
concentracion inicial del metal contaminante tiene efectos sobre la capacidad de
adsorcién ejercida por el material compuesto.

La relacion de adsorcion de Arsénico en el presente trabajo va acorde a Singh A. (2017)
quien indica que el GO tiene una excelente capacidad de descontaminacion de iones
Arsénico, donde muestra una adsorcion de 90% de As y en el presente trabajo muestra
una adsorcion de 95% a 99% de As, el cual se reforzé con bentonita para mejorar su
capacidad de adsorcion.

En la investigacion realizada por Duarte, O. (2016) utilizando oxido de grafeno a
diferentes pH demostré una adsorcién de Arsénico (111) mayor a pH 3 sin embargo en
la presente investigacion se trabajo a pH constante de 5.5 lo cual obtuvimos una

adsorcion que oscila entre 95% al 99%.
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5. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES
5.1. Conclusiones

= Se establecio una formulacion adecuada para la preparacion del material compuesto a
base de Bentonita y Oxido de Grafeno, la cual consistié en un porcentaje en peso de
Oxido de Grafeno al 2%, 4% y 6% con un porcentaje en peso de Bentonita al 98%, 96%
y 94% respectivamente.

= Se prepard una solucién madre de Arsénico con una concentracion de 0.825 ppm, a
partir de la cual, mediante diluciones, se obtuvieron las soluciones de Arsénico con
concentraciones de 0.04, 0.1 y 0.16 ppm.

= Se disefi6 un proceso adecuado para la preparacion del material compuesto, el cual
consistid en la dispersion del Oxido de Grafeno mediante bafio ultrasénico con posterior
agitacion magnética durante la cual se agregd6 la bentonita previamente tamizada. Luego
de ello, separamos la fase solida, correspondiente a nuestro material compuesto, a través
de filtracion al vacio con posterior secado en horno. Para aplicar el material compuesto
en las pruebas de adsorcion, se depositd este material a las muestras con Arsénico
previamente preparadas, en una tasa de 1 gramo de material compuesto/100 mL. de
solucién, con posterior agitacion mecanica por 2 horas, después de la cual, a través de
filtracion al vacio se realiz6 la separacion de fases sélido-liquido.

= Con el objetivo de verificar los grupos funcionales presentes en las muestras, se
caracterizo el material compuesto Bentonita-GO a través del método de Espectroscopia
de Transmision de Infrarrojo con Transformada de Fourier (FTIR), detectando la
presencia de enlaces Si-O principalmente, una presencia menor de grupos hidroxiloy la
presencia de grupos ésteres correspondientes a la union covalente entre los grupos
silanoles, presentes en la Bentonita, con los grupos carboxilicos del 6xido de grafeno,

lo cual, de manera adicional, brinda mayor estabilidad al material compuesto obtenido.
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= La concentracion final de Arsénico en las muestras se determind haciendo uso del
método de Absorcién Atdmica, a través del cual se verifico que la capacidad de
adsorcion de un material compuesto a base de Bentonita y Oxido de Grafeno para
remover Arsénico en agua contaminada es significativa toda vez que se obtuvo un
porcentaje de remocién de este metal pesado en un tasa superior al 95%, con las
siguientes peculiaridades: En las muestras tratadas con los materiales compuestos al 2%
y 6% (p/p) de GO se alcanz6 una capacidad de remocion de Arsénico de hasta 99%
cuando la concentracion inicial de Arsénico no supera el valor de 0.1 ppm; sin embargo,
en las muestras tratadas con el material compuesto al 4% (p/p) de GO, se verifico una
capacidad de remocién de Arsénico con un patrén creciente para todas las

concentraciones iniciales de Arsénico.
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5.2. Recomendaciones

Evaluar otros factores (pH de la solucién, temperatura) que intervienen en la adsorcion
de arsenico.

Investigar la capacidad de adsorcién del material compuesto generado a partir del 6xido
de grafeno con un soporte distinto a la bentonita.

Verificar la capacidad de adsorcion del material compuesto Bentonita-GO para remover
agua contaminada con Arsénico extraida de manera in-situ.

Investigar metodologias para el mecanismo desorcidn, con el fin de reutilizar el material
adsorbente.

Evaluar la capacidad de adsorcion con otros metales pesados como cromo, cadmio, zinc,

mercurio, entre otros.
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7. ANEXOS

7.1. Resultados de las pruebas de adsorcion

o EMPRESA PRESTADORA DE SERVICIOS
W DE SANEAMIENTO DE LAMBAYEQUE S.A.

R ——

“ TRABAJAMOS PERMANENTEMENTE PARA LLEVARLE AG’?A DE
LA MEJOR CALIDAD, CUIDELA NO LA DESPERDICIE

0

RESULTADOS DE ANALISIS FISICOS QUIMICOS

MUESTRA FECHA cODIGO ARSENICO mg/| :
DR.1.1.1 04/11/19 | LCC 3708.19 0.002
DR.1.1.2 05/11/19 | LCC 3709.19 0.002
DR.1.1.3 LCC 3710.19 0.002
DR.1.2.1 LCC 3711.19 0.001
DR.1.2.2 et LCC 3712.19 0.001
DR.1.2.3 LCC 3713.19 0.002
DR.1.3.1 LCC 3714.19 0.000
DR.1.3.2 LCC 3715.19 0.001
DR.1.3.3 07/1119 | LCC 3716.19 0.003
DR.1.4.1 LCC 3717.19 0.000
DR.1.5.1. LCC 3718.19 0.000
DR.2.1.1 LCC 3789.19 0.001
DR.2.1.2 LCC 3790.19 0.001
DR.2.1.3 LCC 3791.19 0.001

11/11/19
DR.2.2.1 LCC 3792.19 0.002
DR.2.2.2 LCC 3793.19 0.002
DR.2.2.3 LCC 3794.19 0.002
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| 8 EMPRESA PRESTADORA DE SERVICIOS

4iPll. DE SANEAMIENTO DE LAMBAYEQUE S.A.

0 “ TRABAJAMOS PERMANENTEMENTE PARA LLEVARLE AGUA DE
LA MEJOR CALIDAD, CUIDELA NO LA DESPERDICIE ”

RESULTADOS DE ANALISIS FiSICOS QUIMICOS

~ MUESTRA FECHA | cODIGO . | ARsenico me/i-
DR.2.3.1 LCC 3819.19 0.001
DR.2.3.2 LCC 3820.19 0.001
DR.2.3.3 14/11/19 LCC 3821.19 0.001
DR.2.4.1 LCC 3820.19 0.002
DR.2.51 LCC 3820.19 0.001
DR:3.151 LCC 3896.19 0.003
DR.3.1.2 LCC 3897.19 0.003
DR.3.1.3 LCC 3898.19 0.002
15/11/19
DR.3.2.1 L.CC 3899.19 0.003
DR.3.2.2 LCC 3900.19 0.003
DR.3.2.3 LCC 3901.19 0.003
DR.3.3.1 LCC.3896.19 0.006
DR.3.3.2 LCC.3897.19 0.005
DR.3.3.3 18/11/19 LCC.3898.19 0.005
DR.3.4.1 LCC.3899.19 0.005
DR.3.5.1 LCC.3900.19 0.006
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FICINAS: Av. Carlos Castaiieda Iparraguirre N° 100 - Av. Saenz Pefia N* 1860 (Planta de Agua Potable) Chiclayo
Telf.: 252291 (Central de Telefonica) - 253479 (G.G) - Gerencia Operacional Teléf.: 254132
Gerencia Comercial - Av. Miguel Grau N° 451 - Teléf.: 273609 ( G.C.) - 235751 (Central Telefonica)
Emergencias: Telef.: 238363 - 326747 - 0-800-27092
Pag. Web: www.epsel.com.pe
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7.2. Elaboracién del Material Compuesto Bentonita-GO

e Calculo de cantidad de material compuesto por muestra

Volumen de muestra: 500 ml (volumen minimo solicitado por EPSEL)

Proporcion de CMT; =22 <MT
100ml
Cantidad de CMT por muestra

" 1gr CMT
100 ml

CMT = 500 ml

CMT =5 gr

e Cantidad de material compuesto al 2%, 4% y 6% p/p de Oxido de Grafeno que se

usara en la adsorcion

Numero de ensayos = 3

NUmero de repeticiones = 3

Numero de pruebas = 3x3=9

VVolumen total de pruebas por cada tipo de CMT

Viotal = 9 X 500 ml

Viotal = 4500 ml

Cantidad de CMT = 4500 ml » 297 <MT
500 ml

Cantidad de CMT = 45 gr por cada tipo de CMT

Por ajuste considerando perdidas y error, consideramos producir una cantidad
total de 50 gramos por cada concentracion de material compuesto al 2, 4 y 6%

p/p de GO.
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e Calculo de cantidad de materia prima a utilizar
- Material compuesto al 2% p/p de Oxido de Grafeno
GO=50grx0.02=1gr

B=50grx0.98 =49 gr

- Material compuesto al 4 % p/p de Oxido de Grafeno
GO =509grx0.04=2¢gr

B=509grx0.96 =48 gr

- Material compuesto al 6% p/p de Oxido de Grafeno
GO =509grx0.06 =3gr

B=509rx0.94 =47 gr

Donde: GO = Oxido de grafeno.

B = Bentonita.

7.3. Preparacion de Solucién de Arsénico
e Calculo de la solucion madre
- Objetivo: Preparar solucion madre de Arsénico de concentracion 0.825 ppm en
un volumen de 02 Litros.
Concentracion (ppm.) = Peso de soluto (mg.) / Volumen de solucién (L.)
0.825 = Peso de soluto (mg.) / 02
Peso de soluto (mg.) = 1.65

Peso de soluto (gr.) = 0.00165
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- Por lo tanto, para la preparacién de la solucion madre, disolvimos 0.00165 gr.
de Oxido de Arsénico (I11) en 02 Litros de agua destilada, obteniendo una
solucion final de 0.825 ppm.

e Calculo de solucion estandar de As203

- Para una concentracion de As a 0.04 ppm para un volumen de 5.5 litros
Co*V2=C3*V3
0.825 mg/It* V2= 0.04 mg/It * 5.5 litros

V7 =0.2677 litros.

- Para una concentracion de As a 0.1 ppm para un volumen de 5.5 litros
Co*V2=Cs*V4
0.825 mg/It* V2= 0.1 mg/It * 5.5 litros

V> =0.6667 litros.

- Para una concentracion de As a 0.16 ppm para un volumen de 5.5 litros
C2*V2=Cs*Vs
0.825 mg/It* V2= 0.16 mg/It * 5.5 litros

V2 = 1.0667 litros.



