UNIVERSIDAD AUTONOMA DEL ESTADO DE HIDALGO

Instituto de Ciencias Basicas e Ingenieria

Area Académica de Ciencias de la Tierra y Materiales

“Sintesis de materiales a base de polianfolitos y carbdn activado
para su aplicaciéon en la adsorcién de colorantes textiles”

TESIS
Que para obtener el grado de

Ingeniera en materiales

Presenta:

Maria Guadalupe Loyde Calderdn

Directora:
Dra. Ana Maria Herrera Gonzalez
Co-Directora:

Dra. Mari Carmen Reyes Angeles

Mineral de la Reforma, Hgo. Mayo 2026



Universidad Auténoma del Estado de Hidalgo

Instituto de Ciencias Basicas e Ingenieria
School of Engineering and Basic Sciences

Direccién

Office of the Director

Mineral de la Reforma, Hgo., a 20 de abril de 2026

Numero de control: ICBI-D/819/2026
Asunto: Autorizacion de impresién.

MTRA. OJUKY DEL ROCIO ISLAS MALDONADO
DIRECTORA DE ADMINISTRACION ESCOLAR DE LA UAEH

Con Titulo Quinto, Capitulo Il, Capitulo V, Articulo 51 Fraccion IX del Estatuto
General de nuestra Institucién, por este medio, le comunico que el Jurado asignado
a la egresada de la Licenciatura en Ingenieria de Materiales Maria Guadalupe
Loyde Calderén, quien presenta el trabajo de titulacion “Sintesis de materiales a
base de polianfolitos y carbén activado para su aplicacién en la adsorcién de
colorantes textiles”, ha decidido, después de revisar fundamento en lo dispuesto
en el Titulo Tercero, Capitulo |, Articulo 18 Fraccién 1V; dicho trabajo en la reunion
de sinodales, autorizar la impresion del mismo, una vez realizadas las
correcciones acordadas.

A continuacion, firman de conformidad los integrantes del Jurado:
Presidente: Dr. Jesus Garcia Serrano /% Eé s

Secretario: Dra. Mari Carmen Reyes Angeles (W\

Vocal: Dra. Ana Maria Herrera Gonzalez

Suplente:  Dra. Nayely Trejo Carbajal

Sin otro particular por el momento, cordial saludo:—...

Pt \.\OMA DE- .
S——=55;
Qo A

Ciudad del Conocimiento, Carretera Pachuca-Tulancingo
Km. 4.5 Colonia Carboneras, Mineral de la Reforma, Hidalgo,
México. C.P 42184 _

Teléfono: 52 (771) 71 720 00 Ext. 40001
direccion_icbi@uaeh.edu.mx, vergarar@uaseh.edu.mx

GVR/MMM
“Amor, Orden y Progreso”

. WomD Times
.~ UNIVERSITY e Hi
[ RANKINGS I Eﬂ;lun

2026 ) - AL LIS uaeh.edu.mx
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“Adsorcidn selectiva de colorantes textiles usando materiales sustentables a base de
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°C Grados centigrados

2AP 2-aminopiridina

2MAAP 2-metacriloilamidopiridina

AB74 indigo carmin

Abs Absorbancia

Abs; Absorbancia real

Absr300 Absorbancia real a la concentracién de 300 ppm
e Adsorcion al equilibrio

am Capacidad de la monocapa

ATR Reflectancia totalmente atenuada
AY73 Amarillo acido

b Longitud de la celda

BB3 Azul astrazon

BB9 Azul de metileno

BET Brunauer, Emmett y Teller

BG4 Verde malaquita

BMAEP bis[2-(metacriloiloxi)etil]fosfato
BV3 Cristal violeta

BY28 Amarillo oro maxilon

C Concentracion molar

C.l Colour Index



Cr Concentracioén final

Ci Concentracion inicial

cm Centimetro

cQ Canforquinona

CQN Carbdén quimico de cascara de nuez

Dap Diametro de poro

dm3 Decimetro cubico

DMSO Dimetilsulfoxido

DP Grado de polimerizacion

DQO Demanda quimica de oxigeno

DSC Calorimetria diferencial de barrido

DT86 Turquesa sirius

EDAB 4-dimetilaminobenzoato de etilo

Fa Factor de dilucion

FT-IR Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier
g gramos

H Velocidad del proceso de adsorcion

IUPAC Union Internacional de Quimica Pura y Aplicada
K2 Constante de velocidad de pseudo segundo orden
KL Constante de Langmuir

L Litro

m masa



MET Microscopia electrénica de barrido

mg miligramos

min minuto

mL Mililitros

mm milimetro

Mmol milimolar

mS miliSiemens

nm Nandémetros

PAN Poliacrilonitrilo

pH Potencial de Hidrégeno
PHMB polihexametileno biguanida
PHpzc Punto de carga cero

PP Polipropileno

ppm Partes por millén

PS Poliestireno

PVC Policloruro de vinilo

R? Coeficiente de correlacion
Re Factor de separacion
RMN-1H Resonancia magnética nuclear de proton
S segundos

SgeT Superficie BET

TGA Analisis termogravimétrico



THF

T™MS

u.a

uv

\Y

Va

VGC

VMesoP

Ve

Tetrahidrofurano
Tetrametilsilano
Unidades de absorbancia
Ultravioleta

Volumen

Volumen de agua
Volumen de la alicuota
Volumen de mesoporo
Volumen total de poros
Volumen de microporos
Longitud de onda
densidad

Coeficiente de extincién molar
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La presencia de colorantes en los desechos de la industria textil representa a uno de
los mayores contaminantes hidricos. Este tipo de contaminantes afectan gravemente a los
organismos acuaticos inhibiendo procesos fotosintéticos importantes, ademas, afectan la
salud humana y provocan la escasez de agua. El tratamiento de aguas residuales anterior a
su descarga se considera una de las opciones para evitar el deterioro de cuerpos de agua y
prevenir la transmision de enfermedades. Existen numerosos procesos de tratamiento de
agua fisicos y quimicos. El carbodn activado es uno de los materiales mas utilizados debido a
su capacidad de retener distintos contaminantes en su superficie, otros materiales
importantes para esta aplicacion son los polielectrolitos que por la presencia de grupos
idnicos en su estructura pueden interactuar con especies idnicas muy diversas.

En el presente trabajo se realizd un nuevo material compuesto a partir de dos
materiales adsorbentes importantes, los polielectrolitos y el carbén activado. Para la
elaboracién del carbdn activado se utilizd como materia prima desperdicios vegetales de
cosecha de nuez provenientes del Estado de Hidalgo con la finalidad de reutilizar y revalorizar
desechos de la industria agricola. La adicion del polielectrolito de tipo anfolito permite
combinar las propiedades adsortivas de los materiales para aumentar la eficiencia de los
tratamientos de aguas residuales y disminuir los costos de la produccién de estos materiales
lo que representa un beneficio para las industrias y el medio ambiente.

En el capitulo 1 de este trabajo se presentan los principios tedricos y antecedentes
sobre las propiedades y aplicaciones de los materiales precursores para la elaboracion del
nuevo material compdsito. En el capitulo 2 se detalla la sintesis de cada uno de los materiales
adsorbentes y su caracterizacion. En el capitulo 3 se describen los estudios cinéticos y las
isotermas de adsorcidn relacionadas con soluciones ideales de colorantes textiles para
finalmente aplicar el nuevo material compdsito en condiciones reales en una muestra de
agua obtenida de una planta de lavado textil con el propdsito de evaluar su eficiencia.
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Sintetizar y caracterizar nuevos materiales adsorbentes a partir de residuos agroindustriales
y polielectrolitos para la remocion de colorantes en efluentes de la industria textil.

= Sintetizar y caracterizar el mondémero con grupos amino 2MAAP.

= Polimerizar el mondmero por medio de técnicas de polimerizacién en masa para
obtener un polielectrolito de tipo anfolito.

= Sintetizar el carbdn activado a partir de cascara de nuez por activacion quimica.

= Obtener materiales adsorbentes a partir del carbon activado y el polielectrolito.

» Caracterizar fisicoquimicamente los materiales adsorbentes por analisis
termogravimétrico (TGA), adsorcion de Ny, densidad aparente y pHpzc.

= Estudiar la capacidad adsortiva de los materiales en soluciones modelo mediante Ia
construccién de isotermas de Langmuir y el estudio cinético.

= Utilizar los materiales adsorbentes para eliminar colorantes presentes en aguas
residuales.

= FEvaluar la calidad del agua posterior al tratamiento con los materiales adsorbentes
para conocer su eficiencia.
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La investigacion de los polimeros se considera una rama de la ciencia importante y con
continuo crecimiento. En 1930 fue cuando la ciencia de los polimeros comenzd a surgir, mas
tarde vino el desarrollo de la tecnologia de polimeros. Los polimeros representan una parte
importante dentro del desarrollo de la humanidad y el avance tecnoldgico, hoy en dia son
considerados indispensables para los seres humanos, siendo utilizados para vestimenta,
transporte y comunicacion(1).

De acuerdo con el libro de oro de la IUPAC un polimero se define como una molécula
de alta masa molecular relativa, cuya estructura comprende esencialmente la repeticion
multiple de unidades monoméricas, real o conceptualmente, que son moléculas de baja
masa molecular relativa. (2) En la figura 1.1 se muestra la estructura quimica del
poliacrilonitrilo (PAN) y el mondmero acrilonitrilo. Las unidades repetitivas que conforman a
los polimeros son usualmente equivalentes a los mondmeros y la longitud de la cadena es
especificada por el grado de polimerizacién DP que se relaciona directamente con el
mondmero y el peso molecular del polimero. La unién entre las unidades monomeéricas que
componen al polimero se denomina cadena polimérica y puede ser de forma lineal,
ramificada, entrecruzada o reticulada.

HZC_C_C:N —>VWC_C_C_C_C_CJVV\
H

H C=NH C=N

Figura 1.1 Estructura quimica del mondmero acrilonitrilo y el polimero poliacrilonitrilo.

El estudio de las propiedades de los polimeros surgid después de comprender la
relacion entre la estructura, el peso molecular y la composicién quimica, esto permitid
clasificar a estos materiales en diferentes grupos. La versatilidad de los polimeros origina la
existencia de diversas clasificaciones siendo las mads relevantes y de interés para este
proyecto las que son con respecto a su origen, su estructura, cantidad de mondmeros, usos
y costo produccion.

La clasificacion de polimeros de acuerdo con su origen se relaciona con la obtencién de
los polimeros o los mondmeros ya sea de forma directa o utilizando métodos de sintesis o
modificacion quimica. Esta clasificacion se subdivide en naturales, sintéticos y semi sintéticos



Antecedentes y marco tedrico

» Naturales: Son aquellos que se obtienen directamente de la de la naturaleza como
resultado de procesos biolégicos. Han sido los mas utilizados debido a la facilidad de
obtencion. Algunos ejemplos de estos materiales son el caucho, la celulosa y las
proteinas (3)

= Sintéticos: Estos polimeros son sintetizados a partir de reacciones quimicas con la
finalidad de obtener propiedades especificas. Como ejemplo podemos mencionar al
poliestireno (PS), polipropileno (PP) y policloruro de vinilo (PVC). (3)

=  Semi sintéticos: Se obtienen a partir de la modificacion de polimeros naturales para
otorgar o mejorar sus propiedades.

De acuerdo con el acomodo de las cadenas poliméricas en el espacio los polimeros
pueden clasificarse en tres categorias. (Figura 1.2)

= [Lineales: En este tipo de polimeros cada mondmero se conecta de extremo a extremo
en una linea recta sin ramificacién ni entrecruzamiento. (3)

® Ramificados: Son polimeros donde las cadenas se ramifican a partir de la cadena
principal, las ramificaciones pueden ser cortas o largas y permiten la formaciéon de
una estructura similar a un arbol. (3)

=  Entrecruzados: Las cadenas poliméricas se unen unas con otras formando una
estructura reticulada.

Figura 1.2 Polimeros a) Lineales b) Ramificados c)Entrecruzados

Este tipo de clasificacion se relaciona con el costo de produccion de los polimeros en funcion
de las propiedades que se le confieren.

= Commodities: Se obtienen a través de procesos de sintesis sencillos y en volumen con
niveles de produccién y procesamiento muy altos lo que los vuelve materiales de bajo
costo.

» Polimeros de ingenieria: Son polimeros con propiedades fisicas y mecdnicas
superiores a los commodities pero con niveles de produccién menores.

» Polimeros de especialidad: Este tipo de polimeros requiere de un disefio especializado
con la finalidad de mejorar las propiedades para aplicaciones Unicas. Su nivel de
procesamiento y produccion los vuelve de alto costo. (4)
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Como se menciond anteriormente, los polimeros son cadenas de mondmeros unidos
entre si, de acuerdo con la cantidad de mondmeros presentes en la estructura los polimeros
se pueden clasificar en: (Figura 1.3)

»  Homopolimeros: Se componen por un solo tipo de monémero. (5)
= (Copolimeros: Poseen dos o mas mondmeros diferentes en su estructura. Las
propiedades de estos materiales resultan de la combinacién de los mondmeros.

Figura 1.3 a) Homopolimeros b) Copolimeros

Los polielectrolitos son un tipo de polimeros que presentan en su estructura grupos
ionizables positivos o negativos (6) que pueden ser clasificados de acuerdo a su carga en
catidnicos, anidnicos y anfolitos, suelen ser solubles en disolventes polares como el agua lo
que permite la formacion de poli-iénes acompafiados de un numero equivalente de contra
iones. Si el proceso de ionizacidon no ocurre el polimero se comportara como un material no
iénico. (7)

El comportamiento de las cadenas poliméricas de polielectrolitos es diferente a los
polimeros no idnicos, las fuerzas de atraccidon o repulsion aumentan el movimiento vy la
expansion de la cadena modificando su volumen y sus propiedades, ademas se caracterizan
por formar un campo electrostatico a lo largo de toda la cadena provocado por la densidad
iénica formada por los poli-idones y contra iones. (7)

Existen diferentes grupos ionizables que permiten el comportamiento electrostatico en
los polielectrolitos, con respecto al tipo de iones en su estructura los polielectrolitos se
clasifican en:

= Polidcidos: Grupos acidos o aniénicos.
= Polibdsicos: Grupos basicos o catidnicos.
= Polianfolitos: Combinacion de grupos acidos y basicos en diferentes proporciones.

Conforme a la literatura, algunos ejemplos de polielectrolitos basicos son la poli(vinil
amina) y la poli(4-vinilpiridina) y de polielectrolitos acidos el acido poliacrilico y copolimeros
hidrolizados del anhidro maleico. (1)

Otra clasificacion de los polielectrolitos es con respecto a la localizacién de los grupos
iénicos dentro de la estructura de la cadena.

= Colgante: Los grupos se encuentran en secciones de cadena emergentes de la cadena
principal.

|15
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» Integral: Los grupos se encuentran sobre la cadena principal.

En la Figura 1.4 se presenta una ilustracion que describe los tipos de polielectrolitos
con respecto a la clasificacion antes mencionada.

(€]
\ \
\ © \
\\ \
\ (€]
\
1
I
! (€]
’_I /
/0 e/f(
! !
1 I
| |
1@} 0,
\ \
\\ (CI
\
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\ ©
\
v
(a) (b) (<)
Policatién Polianién Polianfolito
Tipo integral Tipo colgante Tipo integral

Figura 1.4 Clasificacidon de los polielectrolitos de acuerdo a la localizacidn de los grupos
idnicos.

La interaccion con superficies o moléculas con cargas opuestas estan relacionadas con
las interacciones electrostaticas en las soluciones con polielectrolitos. La combinacion de las
propiedades poliméricas y el comportamiento ionizable les confieren a los polielectrolitos
diversas propiedades utiles como sensibilidad al pH y a la cantidad y tipo de electrolitos
presentes en la solucion. (8) De acuerdo con las propiedades de los polielectrolitos estos
pueden ser utilizados en productos farmacéuticos, biomedicina, medicina, ingenieria del
petrdleo, cosméticos, industrias de alimentacién y papel, tratamiento de agua, etc. (9) siendo
esta Ultima la de interés para este proyecto de investigacion.

Se han reportado en la literatura diversos polielectrolitos de tipo bdsico con grupos
amina en su estructura como lo es el polihexametileno biguanida (PHMB) (Figura 1.5), que
ademas de la interaccion electrostatica entre iones sus cinco aminas conjugadas facilitan un
fuerte enlace de hidrogeno intermolecular y permiten la formacion de micelas por sus
segmentos hidrofilicos e hidrofdbicos. (10)

SN\,

Figural.5 Estructura del polihexametileno biguanida (PHMB).

En otros estudios se han aplicado ambos tipos de polielectrolitos con la finalidad de
combinar sus propiedades y conferirlas a materiales adsorbentes para la eliminacion
simultanea de contaminantes y la recuperacion de recursos como nutrientes. Tal es el caso
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de la combinacién del cloruro de poli(dimetildialilamonio) (PolyDADMAC) y sulfonato de
poliestireno donde los grupos amonio crean una red catiénica y los grupos sulfonato mejoran
la hidrofobicidad. (11)

Una de las desventajas de los polielectrolitos es su solubilidad en medios acuosos, sin
embargo, se han presentado diversas investigaciones acerca del soporte de electrolitos sobre
otros materiales solidos. La polietilenimina exhibe una gran capacidad de adsorcion para
metales debido a la alta densidad de grupos funcionales unidos a una cadena polimérica
flexible y su adhesidn sobre silice permite inmovilizar las moléculas de polielectrolito y evitar
su presencia en el medio acuoso. (12)

En el presente trabajo es de interés utilizar como soporte carbén activado no solo con
la finalidad de evitar la presencia del polimero en la solucién acuosa sino de combinar las
propiedades adsortivas de cada material para aumentar su eficiencia.

El carbdon activado es un producto del proceso de descomposicion pirolitica de
materiales a base de carbono que se caracteriza por poseer una gran porosidad, alta area
superficial y una estructura microcristalina. Los carbones activados estan compuestos por
microcristales que consisten en anillos hexagonales formados por dtomos de carbono que se
acoplan en el espacio formando hojas o laminas, los carbones activados se distinguen del
grafito por la distancia que existe entre los planos cristalinos, 0.335 nm para el grafito y un
intervalo de 0.34 a 0.35 nm para los carbones activados. (13)

La preparacion de los carbones activados involucra dos etapas importantes, la
carbonizacion vy la activacién, la primera se desarrolla en un rango de temperatura de 400 a
600 °C en una atmosfera deficiente de oxigeno y facilita la remocion de compuestos volatiles
de bajo peso molecular, posteriormente la activacion se logra térmicamente mediante el uso
de gases acidos o bdsicos a mas de 800°C y permite la formacion de microporos vy el
incremento de las propiedades adsortivas en el carbon (14).

La activacion es un proceso que forma una gran estructura porosa que muestra una
gran area superficial, de acuerdo con el agente activador este método puede dividirse en
fisico, quimico y fisicoquimico.

El método de activacién fisica consiste en convertir los productos precarbonizados por
medio de temperatura y una atmdsfera oxidativa como CO», Oz o aire (15).

Para la activacién quimica se realiza una impregnacién de los materiales precursores
con soluciones de acido fosférico (25%), hidroxido de potasio (5%), hidréxido de sodio (5%),
cloruro de calcio (25%) y cloruro de zinc (25%) (16). Durante este proceso ocurren reacciones
de oxidacion vy deshidratacion que aumentan la formacion de microporos.(15)
Posteriormente se someten a una temperatura entre 450°C y 900°C.

Todos los materiales que posean en su composicidon quimica una gran cantidad de
carbono pueden ser transformados en carbones activados, sin embargo, las propiedades del
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producto final seran diferentes dependiendo de la naturaleza de la materia prima utilizada,
la naturaleza del agente activador y las condiciones de los procesos de carbonizacién vy
activacion. (13)

Una de las principales propiedades fisicas de los carbones activados es su porosidad
que se relaciona con su alta area superficial. Esta caracteristica ha permitido que el carbon
activado sea uno de los materiales mas utilizados para los tratamientos de adsorcion. La
porosidad es creada durante el proceso de carbonizacién de un precursor organico por la
eliminacién de las moléculas volatiles, asi como la eliminacién de atomos de hidrogeno,
nitrogeno y oxigeno. Como resultado, se obtiene una estructura de esqueleto de atomos de
carbono que se unen entre si para formar posiciones de maxima estabilidad. La estructura
porosa del carbon es dependiente de la temperatura del tratamiento. El acomodo de los
atomos de carbono después del tratamiento se basa en el concepto de una red continua de
atomos unidos de manera lineal a lo largo de toda la estructura donde existen los microporos
y mesoporos. (17)

La relacion entre el tamafio de los poros y el area superficial describe a los carbones
activados como materiales con una estructura polidispersa. El drea superficial se define como
la suma total del drea que aporta cada uno de los poros a la estructura del carbon. Los poros
se dividen en tres grupos: microporos, mesoporos y macroporos, de acuerdo con la IUPAC el
tamafio de cada uno de los poros es: microporos <2 nm, mesoporos 2-50 nm y macroporos
>50nm. Los microporos generalmente tienen un volumen de poro de 0.15 a 0.70 cm3/g y
aportan aproximadamente el 95% del area superficial. Los mesoporos poseen un volumen
de 0.1y 0.2 cm3/g, el drea superficial de estos poros no excede el 5%. (14) La mesoporosidad
funciona como transporte del adsorbente hacia el interior del carbon para llegar a los
microporos donde ocurre la adsorcién. (17) Finalmente, los macroporos no representan una
contribucién considerable al drea superficial. (13) En la Figura 1.6 se describen los diferentes
tamafios de poro presentes en el carbén activado.

Mesoporos

e

Macroporos

4
N, ...
N

-

Figura 1.6 Tipos de poros presentes en el carbdn activado.

|18



Antecedentes y marco tedrico

La adsorcién sobre carbdén activado estd definida por sus propiedades fisicas, sin
embargo, esta altamente influenciada por interacciones quimicas entre el adsorbato vy el
adsorbente. Las fuerzas que generalmente se presentan en la adsorcion en la superficie del
carbén activado son de tipo Van der Walls. En los carbones activados existen variaciones
anisotropicas por la presencia de diferentes capas de carbono que causan una alteracién en
la disposicion de los electrones.

La composicion elemental de los carbones activados es aproximadamente 88% C, 6-7%
0,1%S,0.5% N, y0.5% H. Los heterodtomos representan una parte fundamental en la carga
superficial del carbdn, sin embargo, el oxigeno se considera el heterodtomo mas importante
debido a la cantidad de funcionalidades que puede presentar. (18)

» Grupos funcionales dcidos: E| cardcter 4cido de la superficie se logra por
carbonizaciones a temperaturas entre 200 y 700°C con atmdsfera de oxigeno. El
caracter acido de los carbones activados se atribuye principalmente a los grupos
acidos superficiales, como los grupos de acido carboxilico, lactona, fenol y fosfato.
(18) Los tratamientos aplicados a los materiales a base de carbono para su activacion
pueden ser oxidantes liquidos o atmdsferas controladas que pueden mejorar la
presencia de grupos funcionales fendlicos, COOH y carbonilo. (19)

= Grupos funcionales bdsicos: Los grupos que contienen oxigeno como los derivados de
cromeno y pirona, los grupos dicetona o quinona, asi como las aminas pueden ser
responsables de la basicidad en los carbones activados. (19)

Se considera agua residual a cualquier tipo de agua cuya calidad ha sido modificada por
la presencia de contaminantes. Muchas de las actividades humanas generan residuos que
pueden afectar negativamente a los cuerpos de agua como rios, lagos y mares. De acuerdo
con la procedencia de los residuos se pueden clasificar en tres grupos: agricultura, industria
y domésticos. (20). Uno de los recursos de mayor demanda en todo el planeta es el agua, sin
embargo, la escasez de agua potable se ha convertido en un problema mundial que requiere
atencion urgente. En los Ultimos afios se han desarrollado nuevas técnicas para la
remediacién de aguas residuales haciendo énfasis en la busqueda y utilizacion de materiales
ecologicos. (21)

Existen diferentes tipos de contaminantes en las aguas residuales que se pueden
clasificar en:

= Contaminantes fisicos: Los contaminantes fisicos incluyen el color, la turbidez, la
temperatura y espuma. Estan provocados principalmente por la presencia de solidos
suspendidos que afectan la estética del agua y ademas pueden inhibir el proceso de
fotosintesis e interferir en la respiracion de seres vivos acuaticos. (22)

= Contaminantes quimicos: Este tipo de contaminantes pueden clasificarse en
organicos e inorganicos. (22)
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Contaminantes biolégicos: Pueden dividirse en dos categorias, aquellos que
representan un problema de salud publica por la transmision de enfermedades y los
crecimientos bioldgicos. (22)

La complejidad vy el tipo de tratamiento para las aguas residuales depende en gran

medida de la cantidad de efluente y la calidad del agua deseada después del tratamiento. Los
parametros que permiten evaluar el nivel de contaminacién en aguas residuales se relacionan
con el tipo de contaminantes.

Color: Se relaciona con la presencia de sustancias disueltas en el agua. Los colorantes
son ampliamente utilizados en la industria textil, cosmética, farmacéutica, alimentaria
etc. Lo que provoca grandes cantidades de aguas residuales tefiidas. (23) La
coloracion en el agua puede ser descrita por el color verdadero y el color aparente. El
color aparente se refiere a aquel que considera las sustancias en solucién y en
suspension. El color verdadero se obtiene después de realizar tratamientos como
centrifugacién o filtracién para eliminar la turbiedad provocada por sélidos disueltos.
(24)

Turbiedad: Es causada por la cantidad total de sélidos presentes en los efluentes. Los
sélidos totales incluyen sodlidos disueltos, en suspensién o sedimentables. El
contenido de soélidos en las aguas residuales se determina evaporando el agua y
pesando el residuo. (25)

pH: Cuantifica la cantidad de iones hidrégeno disueltos en solucién y su relacion en la
acidez o alcalinidad de la solucion. (26) De acuerdo con la escala de pH, soluciones
con valores inferiores a 7 se consideran acidas, superiores a 7 basicas o alcalinas y con
valores iguales a 7 se considera una solucion neutra.

Conductividad: Se relaciona con la cantidad de cationes disueltos en la solucion y la
cantidad de descomposicion y mineralizacion de los materiales organicos presentes
en el agua. (26)

Demanda quimica de oxigeno (DQO): Se utiliza para cuantificar los contaminantes
orgdanicos con respecto a la cantidad de oxigeno requerida para la oxidacion de estos
compuestos. (26) El oxigeno disuelto (OD) es un componente fundamental para la
vida submarina por lo que la disminucion de OD representa un problema que influye
negativamente. (27)

El tratamiento de aguas residuales es un proceso complejo que tiene como objetivo

mejorar la calidad del agua, se lleva a cabo en diferentes etapas que involucran procesos
fisicos, quimicos y bioldgicos. El tratamiento comienza con la etapa preliminar donde se
utilizan equipos de trituracién para homogeneizar el tamafio de los residuos soélidos,
posteriormente se realiza una separacion por diferencia de densidades para eliminar las
particulas soélidas. Durante esta etapa del proceso se utilizan técnicas de coagulacion-
floculacién y sedimentacion. Las primeras etapas del tratamiento de aguas residuales son
principalmente fisicas. Después de la etapa de clarificacion se realiza el tratamiento
secundario donde por medio de reactores se elimina la mayor cantidad de carga organica
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expresada en DQO. (25) Finalmente, la tercera etapa del tratamiento describe a los procesos
de desinfeccion del agua por medio de tratamientos biolégicos. (21)

La coagulacion-floculacion es una de las técnicas de tratamiento de agua mas antigua
gue ha evolucionado con el tiempo hasta alcanzar procesos mas sofisticados. En 1949
Langelier y Ludwing propusieron una nueva teoria de doble capa e inmersion. Aflos después
estos mecanismos fueron llamados coagulacion y floculacién. El proceso de aglomeracién se
relaciona con el predominio de las particulas sobre las fuerzas repulsivas y la floculacion con
las particulas atrapadas en los precipitados formados.(28) El mecanismo de coagulacion
floculacion comienza con la adicién de un coagulante que posee una carga opuesta a la de
las particulas coloidales lo que provoca su desestabilizacidon, posteriormente se afiade un
floculante que permite la formacién de macro floculos a través de la interaccién entre el
floculante y multiples particulas. (29)

Este tratamiento no permite eliminar a los patégenos presentes en el agua, sin
embargo, es un proceso que remueve gran parte de la materia orgdnica que puede proteger
a los patdgenos de la eliminacion quimica o térmica. (30)

La industria textil es una de las fuentes de mayor contaminacién pluvial debido a la
presencia de contaminantes organicos e inorganicos como surfactantes, sales, solidos
suspendidos, colorantes e inhibidores. (31) El proceso de eliminacion de residuos a través de
coagulacién-floculacion ha sido ampliamente utilizado como pretratamiento por sus
resultados y bajo costo. La eleccién de coagulantes y floculantes representa una parte
importante de la remediacién de aguas residuales, existen coagulantes naturales como la
Moringa oleifera, el Cactus latifera y semillas de Trigonella foenum-graecum (28) o
coagulantes quimicos como los polimeros catidnicos sintéticos, sales metalicas
prehidrolizadas y sales metalicas hidrolizables. (29)

La eliminacién de contaminantes disueltos en el agua es una limitante para procesos
de remediacion fisica por lo que es necesario aplicar procesos electroquimicos que permiten
eliminar eficazmente los contaminantes mediante la mineralizacién de los compuestos no
biodegradables. A lo largo de los afios se han estudiado este tipo de procesos por su
versatilidad y amabilidad con el medio ambiente por su baja produccion de lodos residuales.
(32). Los procesos electroquimicos consisten en la aplicacién de un potencial eléctrico
controlado para inducir reacciones quimicas como la oxidacién, reduccién vy
electrocoagulacion con la finalidad de facilitar la degradaciéon de compuestos orgéanicos e
inorganicos. Las reacciones quimicas se llevan a cabo en electrodos que estan elaborados de
grafito, titanio o acero inoxidable dependiendo la aplicacion. (33) La eficiencia de los procesos
de electroquimica depende de multiples parametros, incluidos el pH, la eleccion del
electrodo, la duracion de la operacion y la densidad de corriente. (33)

Existen diferentes mecanismos electroquimicos que se clasifican de acuerdo con la
técnica electroquimica en:
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» Electroflotacion: En esta técnica se generan burbujas de H en el electrodo sumergido,
estas burbujas se unen a los contaminantes metalicos y forman fléculos que emergen
a la superficie, finalmente son separados mediante filtracién. (34)

» FElectrocoagulacion: Se aplica una corriente eléctrica para producir coagulantes in-
situ, los floculos se forman por la disolucion de anodos de sacrifico. (33) (34)

» FElectrodeposicion: Se utiliza una celda electrolitica que consiste en un anodo y un
catodo en donde se desarrollan procesos de oxidacion y reduccion y se consigue que
los iones metalicos se depositen sobre la superficie del catodo. (34)

En la actualidad se utilizan procesos de limpieza de tipo fisico, quimico y biolégico de
manera simultdnea para lograr una mayor eficiencia y mejores resultados en cuanto a la
remediacién de aguas residuales, sin embargo, los procesos bioldgicos tienen el potencial
para ser mas eficaces y menos perjudiciales para el medio ambiente debido a que implican
la degradacién y utilizacion de materia organica y nutrientes como el nitrogeno y el fésforo a
través del metabolismo microbiano. (35)

Los tratamientos bioldgicos pueden dividirse en dos clasificaciones que se relacionan
con la naturaleza de los microorganismos. (36)

e Aerobicos: Requiere de oxigeno para la degradacion de contaminantes
e Anaerdbicos: Ocurre sin oxigeno y utiliza métodos como la fermentacion para la
degradacion.

Un colorante es una sustancia capaz de conferir color a un sustrato a través de la
difusion de moléculas individuales a las fibras. Un colorante se caracteriza por su color
intenso, su solubilidad en agua y sustantividad. Los colorantes pueden adherirse a las fibras
por interacciones ionicas, Van der Waals y covalentes. La adhesion del colorante y las fibras
dependerd de la naturaleza quimica del sustrato, cada textil tiene una estructura especifica y
diferentes grupos funcionales para interactuar y formar enlaces. Del mismo modo, en funcién
de los grupos cromoforos presentes en las moléculas de tinte y sus estructuras quimicas,
existen diferentes tipos de tintes, como los colorantes acidos y los colorantes basicos. (37)

Los colorantes estan constituidos por dos principales componentes:

e Auxocromos: Son grupos funcionales dentro del colorante que permiten la
interaccion con las fibras del sustrato. Pueden ser de naturaleza acida o basica,
algunos ejemplos de estos grupos funcionales son grupos amino primarios,
secundarios y terciarios (-NH2,-NHCH3y -N(CHs)2) o grupos hidroxilo (-OH).

e Cromdforos: Se consideran como grupos que generan color ya que de acuerdo con su
estructura absorben cierta parte del espectro electromagnético de la region uv-
visible. Algunos ejemplos de estos grupos son el nitro, nitroso y azo.
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De acuerdo con su procedencia los colorantes se dividen en:

e Naturales: Son encontrados en la naturaleza de forma directa, pueden ser organicos
o inorgdnicos. La mayoria se encuentran en plantas e insectos y requieren de un
procesamiento minimo para su obtencién.

e Sintéticos: Son sintetizados a escala industrial con caracteristicas especificas.

El uso de colorantes naturales se vio limitado por la gama de colores que estos ofrecian.
A partir del siglo XIX comenzo la aparicidon de los primeros colorantes sintéticos y para finales
del siglo existian al menos 1000 colorantes diferentes. (38) En 1924 la sociedad de colorantes
y coloristas (CDC) publicé el primer Colour Index y un suplemento en 1928 con la finalidad de
ofrecer una clasificacion estandar para quimicos y comerciantes. La parte uno describe a los
colorantes en funcion de sus aplicaciones y matiz espectral mientras que en la segunda se
clasifican a los colorantes con respecto a su estructura quimica. (39) El cédigo del C.I se
conforma de 2 letras para indicar la clasificaciéon de acuerdo a su uso y 2 nimeros para
referirse a su estructura quimica.

Los colorantes pueden clasificarse segun su aplicacion, esto permite identificar el
colorante mds adecuado para las necesidades industriales como:

= Textiles: Es una de las principales industrias consumidoras de colorantes. Existen
diferentes clasificaciones conforme al tipo de aplicacién del colorante a la fibra textil.

(40)

Directos: Se aplican directamente a los textiles sin la necesidad de agentes
fijadores, se caracterizan por la union fisica en la superficie de la fibra. (40)
Reactivos: Su aplicacion requiere procesos mas complejos debido a la
formacion de enlaces covalentes entre el colorante vy la fibra. Se caracterizan
por ser mas duraderos y menos sensibles al lavado. (41)

Dispersos: Son insolubles en agua por lo que se utilizan en sustratos
hidrofdbicos, requieren de altas temperaturas y presiones para su aplicacion.
(41)

Bdsicos: Son solubles en agua y promueven la formaciéon de cationes que son
atraidos por las cargas negativas del sustrato.

Acidos: Al igual que los colorantes bdsicos. Los colorantes &cidos son
altamente solubles en agua vy se caracterizan por la formacion de aniones que
se unen a la superficie promovidos por fuerzas de Van der Waals. (40)

= Alimentarias: Se utilizan para generar atractivo visual a los alimentos, pueden ser
naturales como la circuma o la clorofila o sintéticos como el amarillo nimero 5 o el
rojo numero 40. Este tipo de colorantes deben ser no tdxicos y compatibles con el ser
humano.
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» Cosméticas y farmacéuticas: Son aquellos empleados en tintes para el cabello,
maquillaje como esmaltes de ufias y formulaciones farmacéuticas para la
identificacion de medicamentos.

= |mprenta: Contienen pigmentos disueltos en disolventes orgdanicos, se utilizan para
diversas aplicaciones de impresién, como empaques, etiquetas y publicidad.

= Bioldgicas: Permiten el analisis microscépico de organismos para su identificacion un
ejemplo de ellos son el cristal violeta y el yodo de Gram.

Las propiedades de los colorantes estan relacionadas directamente con su estructura
quimica. La absorcion y emisidn de ciertas regiones del espectro electromagnético determina
su color caracteristico. La energia aportada por la radiacién provoca la excitacién electrénica
donde un electrén se desplaza desde un nivel de baja energia a uno de alta energia, los
grupos que presentan este fendmeno se conocen como cromoforos y se caracterizan por ser
covalentemente insaturados como C=C, C=C, C=0, C=N, N=N, NO,. El color obtenido de cada
colorante depende de la naturaleza del cromdéforo para absorber energia de la radiacién de
la regidn visible. Por otro lado, los auxocromos son grupos que constan de uno o mas pares
de electrones no enlazados que contribuye a la variacién de la longitud de onda provocando
un efecto batocrémico o hipercrémico. (42) (43) En la Figura 1.7 se muestran algunos de los
grupos funcionales presentes en los cromoforos.

R R
N R\+/O 0 N/
N—/N N ||
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0 R R
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Grupo azo Grupo nitro Grupo carbonilo Grupo imina

Figura 1.7 Principales grupos cromoéforos presentes en colorantes.
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En este capitulo se detalla la metodologia experimental utilizada para la sintesis del
monomero 2MAAP, el polianfolito poli(BMAEP-co-2MAAP), el carbdon activado CQN vy el
material compdsito CQN-poli(BMAEP-co-2MAAP). El mondmero fue obtenido por una
reaccion de sustitucion nucleofilica acilica. La sintesis del polielectrolito se llevd a cabo por
fotopolimerizacion via radicales libres. La activacion quimica del carbdn se realizd con acido
fosférico a 400°C con una rampa de calentamiento de 5°C/min y el material compuesto (CQN-
poli(2MAAP-co-BMAEP) se obtuvo utilizando 70% del CQN y 30% en peso del polielectrolito
poli(2MAAP-co-BMAEP). La estructura del 2MAAP, se elucidé por espectroscopia FTIR y RMN
de H, la caracterizacion fisicoquimica de CQN, poli(2MAAP-co-BMAEP) y el compdsito (CQN-
poli(2MAAP-co-BMAEP) se realizd por FTIR, TGA y adsorcion de N,. Finalmente, se presentan
los resultados relacionados con los rendimientos de reaccion y caracterizacion de los
materiales adsorbentes.

Los espectros RMN'H se obtuvieron en
un espectrofotémetro de resonancia magnética nuclear BRUKER AscendTM 400 MHz. Se
empled cloroformo (CDCls) como disolvente y tetrametilsilano (TMS) como referencia
interna. El desplazamiento quimico (8) se reporta en partes por millén (ppm), y las constantes
de acoplamiento (/) se expresan en Hertz. La multiplicidad de las sefiales en el espectro se
indica de la siguiente manera: s para sefial simple, d para sefial doble, t para sefial triple y m
para sefial multiple.

Los espectros de FTIR fueron obtenidos en un espectrofotometro Perkin ElImer modelo
Frontier acoplado a un accesorio de reflectancia totalmente atenuada (ATR) con una
resolucion espectral de 4 cm™.

El andlisis de calorimétrica diferencial
de barrido se realizd en un equipo Mettler Toledo DSC822¢ con crisoles de aluminio y en
atmosfera de N,.

El andlisis termogravimétrico se realizd en un
equipo Mettler Toledo TGA/SDTA 851° acoplado a un horno estandar y crisoles de aliumina



Sintesis y caracterizacion de los materiales adsorbentes y sus precursores

de 60 pL con tapa, bajo una atmosfera de N, con flujo de 80 mL/min. El tratamiento de datos
de pérdida de peso con respecto a la temperatura se realizé con el software Stare SW 12.10.

Para el estudio de pardmetros texturales se utilizd un equipo
micromeritics ASAP 2020 utilizando la funcién de adsorcion fisica de N, por el método
volumétrico con un rango de medicion de 0.35 a 50 nm para microporos y mesoporos. Los
datos fueron procesados por el software ASAP 2020 y los resultados de superficie especifica

se obtuvieron por el método BET (Brunauer, Emmett y Teller).

Tabla 2.1 Reactivos y disolventes utilizados durante la sintesis de los materiales adsorbentes

Nombre

Cloruro de metacriloilo

2-aminopiridina

Tetrahidrofurano

Diclorometano

Acetato de etilo

Sulfato de sodio anhidro

Acido fosfdrico

Canforquinona

4-dimetilaminobenzoato de
etilo

Bis[2-
(metacriloiloxi)etil]fosfato

Formula

C4HsCIO

CsHsNz

C4HsO

CH.Cl,

C4HsO2

Na2504

HsPOa4

ClOH 1402

C11H15NOZ

C12H190gP

Marca

Sigma Aldrich

Sigma Aldrich

Quimica alvi

Quimica alvi

Quimica alvi

Meyer

Meyer

Sigma Aldrich

Sigma Aldrich

Sigma Aldrich

Estructura
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Sintesis y caracterizacion de los materiales adsorbentes y sus precursores

Se obtuvo el mondédmero 2-metacriloilamidopiridina utilizando una relacion
estequiométrica de 1 a 1.2 moles de cloruro de metacriloilo y 2-aminopiridina
respectivamente y tetrahidrofurano como disolvente (Figura 2.1).

0
I Z~ o
= /C\ /CHZ THF ‘ |
+ ¢ c X c CH, 4+ HcCl
N | 20°C \ N F
N NH; CHy : |

Figura 2.1. Sintesis del mondmero 2-metacriloilamidopiridina.

En un matraz de fondo redondo, provisto de un agitador magnético se adicionaron 0.5
g (5.31x103 moles) de 2-aminopiridina, 0.4324 mL (4.4325x103moles) de cloruro de
metacriloilo y 10 mL de tetrahidrofurano. Durante la adicion del cloruro de metacriloilo el
matraz se colocd en un bafio de hielo. Posteriormente la reaccion se llevd a cabo a
temperatura ambiente con agitacidn constante por 24 horas.

Durante la reaccién se formé un precipitado de color blanco que se separdé del producto
por decantacion. Para poder aislar la mayor cantidad de mondmero, el sélido se disolvid en
una solucién de hidréxido de amonio y se extrajo el mondmero remanente con
diclorometano, manteniendo el subproducto en la fase acuosa (clorhidrato de amino
piridina) y el mondmero 2-metacriloilamidopiridina en la fase organica. Después se adiciond
1 g de sulfato de sodio anhidro en la fase organica para eliminar el exceso de agua.

H C,HsCIO

2 AP 22°C 24 h
—_— THF —_— = —_— —_—
=) =]
e Y a—— P Y

2MAAP
< H,0 + NH,OH NH,OH
crpo, H0
22
2MAAP

Figura 2.2. Esquema del proceso de reaccién y purificacion del mondmero 2MAAP.

Posteriormente, se purificd el mondmero por columna cromatografica utilizando como
fase estacionaria silica y como fase movil una mezcla de disolventes con proporcion 1:1
hexano:acetato de etilo, después se evaporo el disolvente y el mondmero se secé usando
flujo de aire continuo. El proceso de sintesis se describe graficamente en la Figura 2.2.
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El rendimiento de la sintesis del monémero 2-metacriloilamidopiridina fue de 32.16 %
(0.2132 g). RMNH: (400 MHz, CDCl3) 6 (ppm); 8.85 (1H, s, H5), 8.32 (1H, dd, Jm=1.0, Jo=8.3,
H1), 8.25 (1H, H4), 7.74 (1H, dd, Jw=1.8, Jo=7.6, H3), 7.06 (1H, ddd, J,=0.8, Jn= 5.0, Jo=7.6,
H2),5.91 (1H, H7’), 5.54 (1H, H7), 2.15 (3H, s, H6) Figura 23. FT-IR: (cm™ ); 3228 (UNH), 1629
(UC=Cwmetacrilico), 1672 (UC=0 amida 1), 1510 (&N-Hamidan), 1430 (6C-H en el plano), 1296 (uC-
Namidaii), 940 (8C-H fuera del plano).

Para la sintesis del polielectrolito poli(BMAEP-co-2MAAP) se utilizd la técnica de
polimerizacidon en masa con un sistema fotoiniciador de 1:2 % en peso de canforquinona/4-
dimetilaminobenzoato de etilo (CQ/EDAB) respectivamente. (Figura 2.3)

La fotopolimerizacién del polielectrolito poli(BMAEP-co-2MAAP) se realizé mezclando
500 mg del mondmero 2MAAP, 993.4 mg de BMAEP, 44.79 mg (0.26 mmol) de CQy 104 mg
(0.53 mmol) de EDAB. Posteriormente se colocd la mezcla frente a una ldmpara de
fotopolimerizacion Bluephase® (lvoclar-Vivadent) durante 120 s.

o
j\HN \ 7
o, //0 Q 0 o
\/\O OH+ CQ/EDAB HOp O~ 0

O
T lzov 9 Po%, i o
(o)

BMAEP 2MAAP

HOP\\O
Poli (BMAEP-co-
2MAAP)

Figura 2.3. Sintesis del polielectrolito poli(BMAEP-co-2MAAP).

El carbon activado fue sintetizado a partir de cascara de nuez, la activacion del carbén
se llevd a cabo quimicamente con la finalidad de obtener diferentes grupos funcionales en la
superficie.

Se utilizd una cantidad de 15 g de cdscara de nuez, como primer paso, se coloco la
cascara de nuez en inmersién en 60 mL de acido fosforico concentrado al 87% durante 24
horas, posteriormente se filtré con la finalidad de retirar la mayor cantidad de acido, después
se coloco en la mufla con una rampa de calentamiento de 5°C por minuto hasta alcanzar los
400°C. Una vez alcanzada la temperatura de 400°C se mantuvo durante una hora,
posteriormente se enfrid dentro de la mufla hasta temperatura ambiente. (Figura 2.5)
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Se realizaron 3 lavados de 30 min en 150 mL de agua cada uno en el ultrasonido. Una
vez concluidos los lavados, se secd dentro de la estufa a 80°C durante 2 horas.

El carbdn activado fue triturado para controlar el tamafio de particula, se obtuvieron
2 fracciones, una con un tamafio de particula menor a 0.25 mm y otra de 0.25mm a 0.4mm.
Finalmente, el rendimiento de la sintesis del carbdn activado quimicamente fue de 49.60%.
El esquema de la obtencidn del carbdn activado quimicamente se muestra en la Figura 2.4.

Cascara de 24h

Ca‘rbc'm 80 °C H,0
activado |

db «— -— — 1H
| Bl Sl | 8%
N s
4
W — .O.25-0.4mm & <025mm

Figura 2.4. Esquema de obtencién del carbén activado
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Figura 2.5 Rampa de calentamiento para el material CQN.
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Para el desarrollo del material compuesto, se mezclé el carbén activado y los
monémeros 2MAAP y BMAEP con una proporcion de 70 y 30 % en peso del total
respectivamente. Los mondmeros 2MAAP y BMAEP se utilizaron en concentracion equimolar
(1:1 moles). Finalmente se adiciond un sistema fotoiniciador conformado por canforquinona
y EDAB en la proporcién 1%y 2% en peso con respecto al peso de los mondmeros. En la tabla
2.2 se muestra la proporcion de las materias primas.

Tabla 2.2 Concentracion de las materias primas para la formacion del material compuesto

Carbon activado Mondmeros Sistema fotoiniciador
cQ EDAB
70% en peso 30% en peso
° P eenp 1% en peso 2% en peso
1293 mg 556.50 mg 5.40 mg 11.06 mg

En un vidrio de reloj, se mezclaron 1293 mg de carbdn activado con 371.1 mg de
BMAEP (1.1419 mmol). Posteriormente, se solubilizaron 185 mg de 2MAAP (1.1419 mmol)
en 2 mL de diclorometano los cuales se afiadieron a la mezcla, después, se incorporé el
sistema fotoiniciador, compuesto por 5.40 mg de CQ (1% en peso) y 11.06 mg de EDAB (2%
en peso). La mezcla se integré durante 1 minuto y se distribuyd uniformemente sobre la
superficie del vidrio, después se colocd otro vidrio de reloj sobre la mezcla y se irradié con
una ldmpara de fotopolimerizacion Bluephase® (lvoclar-Vivadent) durante 120 s, alternando
ambas caras del vidrio de reloj.

Esta técnica de caracterizaciéon permite identificar la temperatura de fusion del
monomero 2MAAP. El experimento se registr6 de 25°C a 90°C con una rampa de
calentamiento de 3°C /min y una masa de 7.31 mg del monémero 2MAAP. Como referencia
se utilizé un crisol de aluminio vacio.

El copolimero fue triturado y pesado, posteriormente se colocd en un vial con 10 mL
de etanol y se mantuvo en agitacion durante 24 horas.

Se obtuvieron 2 fases, una liquida denominada sol y una sélida denominada gel. La
parte solida se separd de la parte liquida por decantacién, finalmente el sélido fue secado en
una estufa de vacio a presién reducida durante 24 horas.

Para calcular el porcentaje de gel se utilizd la ecuacion 2.1 con respecto al sélido
remanente y se determind el porcentaje de mondmero sin reaccionar por diferencia de
pesos, la fase sol o material soluble corresponde al mondmero sin reaccionar y oligdmeros
de bajo peso molecular.

MYJantes de la extraccion

%gel = Ecuacion (2.1)

MJdespués de la extraccion
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El punto de carga cero pHp.c permite determinar la carga en la superficie del polimero.
Para determinar el pHpzc se utilizaron 11 viales con 15 mL de solucion de NaCl 0.1 M, se ajusto
el pH de cada uno de los viales entre 2 a 12 con soluciones de HCI y NaOH 0.1 N,
posteriormente se afiadidé una muestra de 25 mg de polimero y se mantuvieron en agitacién
y temperatura constante durante 48 horas. Se repitid la metodologia antes descrita para
determinar el pHp.c del carbdn activado y el material compdsito utilizando 20 mL de solucién
de NaCl 0.1 M y una muestra de 60 mg de CQN y CQN-poli(BMAEP-co-2MAAP)
respectivamente.

El andlisis termogravimétrico del polielectrolito se realizo utilizando una masa de 9.8
mg con una rampa de calentamiento de 10 °C/min en un rango de 25 a 800 °C. Este andlisis
nos permite identificar la estabilidad térmica del polimero, asi como las diferentes pérdidas
de masa relacionadas con las etapas de degradacién.

Se realizd el andlisis termogravimétrico de los materiales CQN y CQN-poli(BMAEP-co-
2MAAP) con una masa de 14.86 mg y 14.94 mg respectivamente con una rampa de
calentamiento de 10°C/min en un rango de 25 a 800°C. Este analisis nos permite conocer la
diferencia entre la estabilidad térmica del CQN y el CQN-poli(BMAEP-co-2MAAP).

La densidad aparente es aquella que considera la cantidad de masa presente en un
volumen conocido incluyendo poros, huecos y espacios entre particulas. Para determinar la
densidad aparente se colocé el carbdn activado en un matraz con un volumen de 1 cm?3, el
material fue distribuido, compactado y se midié su masa.

El calculo de la densidad aparente se realizé con la ecuacién 2, donde p es la densidad
en g/cm3, m es la masa del polimero y V es el volumen ocupado por el material.

P = m/V Ecuacién (2.2)

Se repitié el mismo procedimiento para calcular la densidad aparente del material
adsorbente.

El mondmero 2MAAP fue obtenido como un sélido con un rendimiento del 32.16%. En
la Figura 2.6 se muestra el espectro de RMN-H de la materia prima 2AP en el cual se observan
4 sefiales en el intervalo de 6.2 a 8.2 ppm que integran para los cuatro protones
pertenecientes al anillo aromatico, ademas de una sefial en 4.6 ppm que corresponde a los
dos protones del grupo amina.

La Figura 2.7 muestra el espectro de RMN-'H del mondmero 2MAAP donde se
observan en un rango de 6.75 a 8.5 ppm las sefiales que corresponden a los cuatro protones
del anillo aromatico, en 8.85 ppm se encuentra la sefial del protdn del grupo amida, en el
desplazamiento de 2.15 ppm aparece una sefial que pertenece a los tres protones del metilo,
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finalmente entre 5.75 y 6 ppm se observan dos sefiales de los protones del doble enlace del

grupo metacrilico.

3
2/ 4
1 5

N NH,

5
L —
E

1.021

100{L
e —_——
N
{Lt:_
1.02

T T T
4.0 3.8 3.

T T T T T T T T T
6.0 58 5.6 54 5.2 5.0 4.8 4.6 4.4 42

T T T T
70 68 66 64 62
8 (ppm)

Figura 2.6 Espectro de RMN-*H de la materia prima 2-aminopiridina.
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Figura 2.7 Espectro de RMN-'H del mondmero 2-metacriloilamidopiridina.
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En el espectro de FT-IR de la 2-aminopiridina podemos identificar las principales bandas
de absorcién de los grupos funcionales amina.

La Figura 2.8 muestra el espectro FT-IR correspondiente a la 2-aminopiridina. Se
observan las tres bandas caracteristicas del movimiento de vibracién de la amina primaria
(UN-H3); en 3442 cm™ atribuida al movimiento de elongacién asimétrico y 3288 cm™ para el
movimiento de elongacién simétrico y en 1624 cm™ se encuentra la banda de vibracion 6N-
H que describe el movimiento de deformacién. Asimismo, en 1595 cm™ y 1559 cm™ se
observan dos bandas de absorcion para la vibracion del anillo aromatico uC=C y uC=N,
respectivamente. Finalmente, en 1276 cm™ se encuentra la banda de absorcion que
corresponde al movimiento de elongacion del enlace uC-N entre el anillo aromatico y
nitrégeno del grupo amina.

100 -
90 H
80
O\o 4
o 704
Q
C -
£ 60- T
£ ]
LN-H,,
E 50 + 3288
— - 3442 / T
40 = UN'HM”" U]C.iii 1276
i / | 1624 vC-N
30 -1 ON-H en el plano
1 \N NH2 1559/
20 vC=N_,
! | ! I ' | ! | ! I ! | ! |
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

NUmero de onda (cm™?)

Figura 2.8 Espectro FT-IR de la materia prima 2-aminopiridina.

La sintesis del mondmero 2MAAP se realizd a partir de la reaccidén se sustitucion
nucleofilica acilica entre la 2-aminopiridina y el cloruro de metacriloilo, por lo que la principal
evidencia de la formacion del mondmero es la ausencia del grupo amina primaria (NHz) y la
presencia del grupo amida (RCONH) en el mondmero 2-metacriloilamidopiridina.
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Enla Figura 2.9 se muestra el espectro FT-IR del mondmero 2MAAP. Se observa la banda
caracteristica en 3228 cm™ de la vibracién de uN-H de amida que describe el movimiento de
elongacion, en 1672 cm™ se encuentra la banda asociada a la vibracion uC=0 (amida 1), en
1510 cm™ la banda del movimiento de deformacion de 8N-H (amida Il) y a 1296 cm™ la banda
de la vibracién 8C-N (amida Ill). Ademas, en 1430 cm™ y 940 cm™ se observan dos bandas
gue corresponden a la vibracion 6C-H en el plano y fuera del plano respectivamente, en
1629cm™ se visualiza una banda de absorcidn atribuida al movimiento de elongacion vC=C
que pertenece al del doble enlace terminal metacrilico, finalmente en 1576cm™ se encuentra
la banda que se atribuye al movimiento de elongacion 6C=C que corresponde al anillo
aromatico.
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Figura 2.9 Espectro FT-IR del mondmero 2MAAP

De acuerdo el diagrama de calorimetria diferencial de barrido de la Figura 2.10 el
monomero 2MAAP funde a los 46°C y tiene una pureza del 93%.
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Figura 2.10 Termograma del mondmero 2MAAP.

De acuerdo con las pruebas de solubilidad el mondmero 2MAAP es soluble en
cloroformo, diclorometano, etanol, metanol, acetona y DMSO e insoluble en agua, por lo que
se selecciond etanol como disolvente durante la extraccidn sol-gel del polielectrolito.

El polielectrolito (BMAEP-co-2MAAP) presentd un porcentaje del 85% de gel en un
tiempo de 120 s de reaccion, se ha reportado que por la alta velocidad de reaccidon de
polimerizacién este tiempo de fotopolimerizacion es el dptimo para alcanzar la formacién de
la red polimérica (8).

El punto de carga cero (pHpzc) para el copolimero poli(BMAEP-co-2MAAP) es de 3.14, lo
gue indica que el polielectrolito posee una superficie de caracter acida, esto se debe a la
presencia predominante de grupos fosfato en la estructura del copolimero. El punto de carga
cero (pHpzc) de los materiales adsorbentes fue de 2.18 para el CQN y 2.0 para el compdsito
CQN-poli(BMAEP-co-2MAAP). Estos valores demuestran que la superficie de ambos
materiales es de caracter acido y puede ser atribuido al tratamiento de activacién con acido
fosforico y la formacion de una capa de poli(BMAEP-co-2MAAP) en el caso del compdsito
CQN-poli(BMAEP-co-2MAAP).
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En la figura 2.12 se comparan los espectros de FT-IR de la materia prima cdscara de
nuez CN y el carbdn activado CQN. Para el espectro de la materia prima CN se identificaron
las bandas de absorcién correspondientes a los movimientos de elongacién del enlace C-H
asimétrico en 2923 cm™y simétrico en 2851 cm™, ademas del movimiento de elongacion de
C=C del anillo aromatico a 1665 cm™. Finalmente, las bandas de absorcion en 1066 cm™y
1031 cm™ se asignaron al movimiento de elongacion de C-C y C-O respectivamente. De
acuerdo con el espectro de la materia prima CN se identifican las bandas que corresponden
a enlaces caracteristicos de la materia lignoceluldsica de la que estd formada el precursor CN.
En la Figura 2.11 se muestran las estructuras quimicas de los componentes de la masa
lignoceluldsica. Para el espectro del carbon activado CQN se observa la ausencia de las
bandas antes mencionadas que corresponde a la materia organica del precursory la aparicién
de 3 bandas que corresponden al acido fosforico utilizado durante la activacién. En 1568 cm”
1se observa una banda atribuida al movimiento de elongacién del enlace vP=0, en 1173 cm’
1 una banda para el movimiento de elongacion de vP-O-C y finalmente una banda en 983 cm-
1 que se asignd al enlace P-O debido al movimiento de elongacion.
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Figura 2.11 Estructura quimica de los componentes de la materia lignoceluldsica a) celulosa b)
hemicelulosa y c) lignina.
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Figura 2.12 FT-IR del carbodn activado CQN vy el precursor cdscara de nuez CN.

Durante la formacion del material compdsito CQN-poli(BMAEP-co-2MAAP) se formd
una capa superficial del polimero poli(BMAEP-co-2MAAP). Se comprobé la formacién de esta
pelicula con la comparacién de los espectros FT-IR del CQN y el CQN-poli(BMAEP-co-2MAAP)
en la Figura 2.13. En el espectro del compdsito CQN-poli(BMAEP-co-2MAAP) se observan
dos bandas de vibracién en 1158 y 976 cm™ debidas al movimiento de elongacién de los
enlaces P-O-C y P-O respectivamente que corresponden a los grupos acidos presentes en el
polimero poli(BMAEP-co-2MAAP) y el 4cido fosférico utilizado durante la activacion. Ademas,
en 1694 cm™ se encuentra la banda del movimiento de elongacion vC=0 (Amida I), en 1582
cm™ la banda del movimiento de deformacion N-H (Amida Il) y en 1292 cm™ la banda del
movimiento de deformacién del enlace C-N (Amida Ill) que se adjudican al grupo amida del
polimero poli(BMAEP-co-2MAAP).
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CQN-poli(BMAEP-co-2MAAP)
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Figura 2.13 Espectros FT-IR del compdsito CQN-poli(BMAEP-co-2MAAP) y el carbén CQN.

Se realiz6 el andlisis termogravimétrico del poli(BMAEP-co-2MAAP) para conocer su
estabilidad térmica y temperatura de descomposicion. De acuerdo con el termograma se
identificaron tres eventos térmicos relacionados con la descomposicién del polianfolito.

En la figura 2.14 se observa el termograma donde se determind una pérdida de peso
gue comienza en 29 °C y termina en 104°C atribuida a agua ocluida dentro de la red
polimérica, posteriormente ocurre una pérdida del 52 % que comienza en 151°C y termina
en 464°C que corresponde a la eliminacién de los grupos fosfato, por ultimo, transcurre una
pérdida que comienza en 477°C hasta la temperatura final del experimento 800°C que se
atribuye a la ruptura aleatoria de las cadenas poliméricas. Al final del experimento se
recuperd una masa de carbdn residual que corresponde al 30.74% de la muestra inicial.
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Figura 2.14 Termograma del polielectrolito poli(BMAEP-co-2MAAP).
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Figura 2.15 Termograma del carbdn quimico CQN.
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De acuerdo con el termograma de la Figura 2.15 que corresponde al CQN se observa
un evento térmico que se relaciona con la pérdida de agua, a partir de 143°C, posteriormente
de 500 a 600°C hay pérdida de materia organica remanente en el CQON.

En el termograma correspondiente al compdsito CQN-poli(BMAEP-co-2MAAP) (Figura
2.16) se observan 2 eventos térmicos, el primero a 80.75°C que corresponde a la pérdida del
agua ocluida dentro del material, posteriormente se observa el segundo evento a 304°C que
es provocado por la eliminacién de los grupos acido fosfonico presentes en el poli(BMAEP-
co-2MAAP), finalmente se observa una pérdida progresiva de la masa de la muestra que se
atribuye a la ruptura de las cadenas poliméricas del poli(BMAEP-co-2MAAP) vy la
carbonizacion de materia organica presente en el CQN.

100 77—

Pérdida 11% —TGA

90 H -107°
37-107°C DTGA

80 —

Pérdida 29%

70 - 108-383°C

60 —

50

Pérdida de peso%
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0
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0 100 200 300 400 500 600 700 800
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Figura 2.16 Termograma del compdsito CQN-poli(BMAEP-co-2MAAP).

Finalmente, la masa residual de 51% y 40.95% del CQN y el compdsito CQN-
poli(BMAEP-co-2MAAP) respectivamente indica que el CQN tiene menor materia organica y
presenta mayor estabilidad térmica en comparacién con el compdsito CQN-poli(BMAEP-co-
2MAAP).

Mediante el analisis de superficie por adsorcion de N, se determinaron los parametros
texturales de CQN vy el material CQN-poli(BMAEP-co-2MAAP) reportados en la Tabla 2.3. Se
observa que CQN exhibi6 el valor més alto de Sger de 1251.87 m?/g que corresponde con el
alto volumen de poros (0.6958 cm?3/g) vy se observa que el Sget (148.62 m?/g) asi como Vrp
(0.1007 cm?3/g) del CQN-poli(BMAEP-co-2MAAP) es menor con respecto de CQON. Ambos
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materiales son mesoporosos porque el volumen de mesoporos es de 65y 100% para el CON
y el compdsito respectivamente indicando que la mayor parte de la superficie Sger se debe a
que el tamafio de los poros esta entre 2 a 50 nm (IUPAC). Corroborando con el Dap de 2.22
nm para CQNy 2.71 nm para CQN-poli(BMAEP-co-2MAAP). La disminucion de los parametros
texturales en el material compdsito CQN-poli(BMAEP-co-2MAAP) se atribuyen a la presencia
del polielectrolito poli(BMAEP-co-2MAAP) en la superficie. Finalmente, se aprecia una
relacion entre el aumento del V1py la disminucién de la densidad aparente para ambos
materiales.

Tabla 2.3 Parametros texturales de los materiales CON y CQN-poli(BMAEP-co-2MAAP)

. Sget Ve Ve VMesop
Material (m?/g) (cm*/g) (cm*/g) (cmifg) | Vvewr/ Ve | Duelnm)
CaN 1251.87 0.70 0.24 0.45 65.15 222
CON-
poli(BMAEP- 148.62 0.10 0 0.10 100 271
co-2MAAP)

El material CQN presentd una densidad aparente de 0.43 g/cm?3y el compdsito CQN-
poli(BMAEP-co-2MAAP) de 0.55 g/cm?3. De acuerdo con los valores se puede observar un
aumento en la densidad del compdsito atribuida a la adicién del polielectrolito poli(BMAEP-
co-2MAAP). En la tabla 2.4 se presentan los valores de p y pHpzc correspondiente a cada
material.

Tabla 2.4 Valores de p y pHezc para los materiales CON y compdsito CQN-poli(BMAEP-co-2MAAP)

Material pHpzc P aparente g/cm?
CQON 2.18 0.43
CQN-poli(BMAEP-co-2MAAP) 2 0.55

Las imagenes obtenidas por SEM (Microscopia electrénica de barrido) permitieron
identificar la morfologia de los materiales adsorbentes CQN y CQN-poli(BMAEP-co-2MAAP),
para ambos materiales se utilizaron magnificaciones de x500, x1000 y x1500.

La Figura 2.17 muestra a las imagenes SEM de los materiales, a, c y e corresponde a
CQN vy b, d y f a CQN-poli(BMAEP-co-2MAAP). En a, c y e se puede identificar una superficie
con cavidades homogéneas con una morfologia heterogénea caracteristica de los carbones
activados, la presencia de estas cavidades se debe al tratamiento previo con inmersiéon de
acido fosférico para la activacién del carbon. De acuerdo con las micrografias b, d y f se puede
observar que la morfologia del material CQN que es utilizado como base para la formacion
de CQN-poli(BMAEP-co-2MAAP) se conserva, sin embargo, es posible apreciar una pequefia
capa que se atribuye a la adicién del polielectrolito poli(BMAEP-co-2MAAP) en la superficie.
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SED 20.0kV WD9.5mm High-P.C30.0 HighVac. x1,000 — 10um

- .-

I

SED 20.0kV WD9.5mm High-P.C30.0 HighVac. x500 50um 8118 BED 20.0kV. WD9.6mm High-P.C30.0 HighVac. x500 50um 8121

Figura 2.17 Imagenes SEM de CQN (a,cy e) y CQN-poli(BMAEP-co-2MAAP) (b, d y f)
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Se sintetizé el mondmero 2MAAP espectroscopicamente puro a partir de la 2AP con un
rendimiento de reaccion del 32.16 % (0.2132 g). La sintesis del carbon activado
quimicamente con acido fosforico a partir de cascara de nuez con un rendimiento del 49.60%.
De acuerdo con los valores del pHp.c se identificd que la superficie del poli(BMAEP-co-2MAAP)
(pHpze = 3.14) es de caracter acido debido al predominio de los grupos dacido fosfato. Sin
embargo, se clasifica como polianfolito porque en su estructura tiene el mondmero basico
2MAAP, aunque en menor concentracién que el BMAEP. Con respecto al carbon CQN (pHpzc
= 2.18) se comprobd la funcionalizacién de la superficie con los grupos acido fosférico
durante la activacién. Finalmente, de acuerdo con el pHp:c (2) del compdsito CQN-
poli(BMAEP-co-2MAAP) se observé la influencia en la superficie de los grupos fosfato del
BMAEP vy los grupos acido fosforico del carbdn activado.
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Capitulo 3

Adsorcion y remocion de
colorantes textiles

Resumen

Las isotermas de Langmuir han sido utilizadas para describir el proceso de adsorcién
de moléculas sobre un adsorbente. Inicialmente el modelo fue desarrollado para el estudio
de adsorcion solido-gas, sin embargo, a lo largo del tiempo ha sido modificado para ampliar
su aplicacion a sistemas liquido-sélido y liquido-liquido. En el presente capitulo se desarrolla
el estudio de adsorcién utilizando el modelo de Langmuir que describe el proceso de
guimisorcion y el estudio cinético que permite conocer el tiempo dptimo de contacto entre
el adsorbato y el adsorbente. Finalmente, se realiza el tratamiento de un efluente de una
planta de lavado textil con la finalidad de evaluar el comportamiento de los materiales
adsorbentes bajo condiciones industriales reales. El estudio se realizd con colorantes textiles
anidnicos y catidnicos con la finalidad de comprobar la eficiencia de la funcionalizacién de la
superficie de CQN, al final del capitulo se describen los resultados obtenidos y su relacion con
las propiedades de cada material.

3.1 Metodologia experimental

3.1.1 Seleccion de colorantes textiles

El estudio de adsorcion de colorantes textiles en los materiales adsorbentes CQN,
poli(BMAEP-co-2MAAP) y CQN-poli(BMAEP-co-2MAAP) se realizé con soluciones modelo de
ocho colorantes textiles. Como colorantes acidos o con cardcter aniénico se utilizaron indigo
carmin (AB74), turquesa directo (DT86) y amarillo acido (AY73) (Figura 3.1). Como colorantes
con caracter basico o catidnico se utilizo cristal violeta (BV3), azul de metileno (BB9), amarillo
oro maxilon (BY28), azul astrazdn (BB3) y verde malaquita (BG4) (Figura 3.2). En la Tabla 3.1
se presenta informacién relevante de cada colorante. La seleccion de estos colorantes se
realizé en funcion de la presencia de grupos basicos y dcidos en la estructura de los materiales
adsorbentes lo que le permite interaccionar con especies de caracter anidnico y cationico.

Na O3S
\ N
H"'O || _ONa*
\ /N
\o / ’N
+NaO Il N
o---H
SO Na*

AB74 AY73 DT86

Figura 3.1 Estructura quimica de los colorantes dcidos AB74, AY73 y DT86.
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Figura 3.2 Estructura quimica de los colorantes basicos BY28, BB3, BB9, BV3 y BG4.

Tabla 3.1 Caracteristicas de los colorantes

Colour Index Peso molecular

Colorante Caracter
(C.I) (g/mol)

Indigo Azul 4cido 74 | AB74 466.35 Aniénico 610
carmin
Fluoresceina Ama”gg acido | 73 376.27 Anidnico 485
Turquesa Turquesa o
L : DT86 810.23 Anionico 624
Sirius directo 86
Amanl!o} oro | Amarillo basico BY28 373.44 Cationico 439
maxilén 28
Azul L. L,
, Azul basico 3 BB3 311.43 Catidnico 654
astrazon
Azul de Azul basico 9 BBY 285.41 Catidnico 665
metileno
Cristal . , . L,
i Violeta bésico 3 BV3 373.45 Catidnico 590
violeta
verde Verde basico4 | BG4 330.48 Catidnico 615
malaquita
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3.1.2 Cuantificacion de las concentraciones

La cuantificacién de las concentraciones se realizd por espectroscopia UV-Vis utilizando
un espectrofotometro HACH DR2400 empleando como longitud de onda de deteccidn la
longitud de onda maxima caracteristica para cada colorante. Para determinar la absorbancia
se tomd una alicuota de volumen determinado de cada solucién de colorante y se realizé una
dilucion. Para calcular el factor de dilucion se utilizé la ecuacion 3.1.

Fd = @ Ecuacion (3.1)
ac

Donde Fyes el factor de dilucién, Ve el volumen de la alicuota en mLy Va el volumen
de agua para la dilucién. El calculo de la absorbancia real (Abs,) de cada solucidn se obtiene
utilizando la ecuacion 3.2.

AbST = abs * Fd Ecuacion (3.2)

3.1.3 Curvas de calibracion
De acuerdo con la ley de Beer-Lambert (Ecuacién 3.3) la concentracion de una solucion
esta relacionada proporcionalmente con la absorbancia.

AbS = & * b * C Ecuacién 3.3

Donde Abs es la absorbancia, € el coeficiente de extincion molar (Mcm™), b la
longitud de la celda (cm) y C la concentracién de la disolucion (M). La relacion entre la
absorbancia y la concentracién se representa con una linea recta denominada curva de
calibracion.

La construccion de curvas de calibracién de los colorantes se realizé con soluciones
acuosas con concentraciones de 200 a 2000 ppm con un intervalo de 300 ppm. A partir de la
absorbancia correspondiente a cada concentracion se graficd la  relacion
concentracion/absorbancia y se obtuvo la ecuacién de la linea recta para cada colorante
(Tabla 3.2) En la figura 3.3 se observan las curvas de calibracién para los colorantes AB74,
AY73, DT86, BB3, BB9 y BG4. En la Figura 3.4 se presentan las curvas de calibracién para los
colorantes BV3 y BY28.

Tabla 3.2 Curvas de calibracidon de los colorantes textiles

Curva de calibracion mg/L R?

DT86 C = Abs/0.0601 0.9385
AY73 C = Abs/0.1293 0.9999
AB74 C = Abs/0.1294 0.9983
BBY C = Abs/0.2409 0.9995
BG4 C = Abs/0.1285 0.9999
BV3 C = Abs/0.2551 0.9975
BY28 C = Abs/0.0468 0.9962
BB3 C = Abs/0.0322 0.9893
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a) 300 - _
* AB74 b) 300 AY73
250 4 250
*
© 200 * — 200
=2 S
o =
€ 150 2 150
[1+] o
= £
2 2
< 100 £ 1004
50 50 4
0 -
O T T T T T T T T
0 500 1000 1500 2000 0 500 1000 1500 2000
Concentracion (ppm) Concentracion (ppm)
c) R d) * BB3
120 70
* *
100 4 * 60
w
"
™ 50 -
= 804 *
'8 40 -
c
_'E" 60
2 304
m
< 404 B *
© 20 4
* ‘O
@
204 O
n = 10
v
E
0 — T T T T 0 T T T T
0 500 1000 1500 2000 0 500 1000 1500 2000
Concentracién (ppm) Concentracion (ppm)
f) 300
e) * BBO * BG4
500 "
%* 250
*
400 + *
= = 200
2 3
@ i o
g 300 * S 150
T 3
_E [
o] * 2
8 200 o
< < 100 4
*
100 A 50
=
0 T T T T T N D T T T T
0 500 1000 1500 2000 0 500 1000 1500 2000

Concentracion (ppm)

Concentracion (ppm)

Figura 3.3 Curvas de calibracién para los colorantes a) AB74, b) AY73, c) DT86, d) BB3, e)

BRIy f) BG4.
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Figura 3.4 Curvas de calibracién para los colorantes a) BV3 y b) BY28.

3.1.4 Adsorcion estatica
El analisis cuantitativo de adsorcion de colorantes textiles se realizd con los parametros
de porcentaje de adsorcidn, cinética y construccién de isotermas de adsorcion.

Para el estudio de adsorcion estatica se utilizaron 0.01 L de ocho soluciones de 300
(mg/L) de cada colorante y se colocaron en ocho viales con 0.025 g de carbén activado CQN,
posteriormente se colocaron en un agitador orbital Shaker modelo KJ-201BD durante 48
horas a temperatura ambiente.

Para la cuantificacion de las concentraciones, se muestred la solucion final para obtener
la absorbancia real (Abs) y se realizé el calculo descrito en la tabla 3.2 para cada colorante.
Finalmente, el porcentaje de adsorcidon se determind con la ecuacion 3.4 donde G es la
concentracion inicial de la solucion y Crla concentracion final.

. c;—C
%Adsorcion = ——L %« 100  Ecuacion (3.4)

l

Se repitid el mismo procedimiento con los materiales adsorbentes poli(BMAEP-co-
2MAAP) y CQN-poli(BMAEP-co-2MAAP) para conocer el porcentaje de adsorcion.

3.1.5 Cinética de adsorcién

Para conocer el tiempo éptimo del proceso de adsorcién se realizd el estudio cinético
de los tres materiales adsorbentes, para ello se emplearon ocho viales con 0.01 L de
soluciones de 300 mg/L de cada colorante textil con 0.025 mg de carbdn activado CQN que
se colocaron en agitacién orbital, para determinar el tiempo éptimo, se tomaron alicuotas en
diferentes tiempos para cuantificar su concentracién a través de la Abs,y conocer la velocidad
de adsorcion.
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La cuantificacion de la concentracion se realizd de acuerdo con la ecuacion 3.5 donde
Abs, es la absorbancia real a la concentracion N y Absrgo es la absorbancia real a la
concentracion inicial de 300 mg/L.
> 300*Abs, 5
ConcentraciOon = ————  Ecuacion (3.5)
Absrzo0
Se repitid la metodologia con los materiales adsorbentes poli(BMAEP-co-2MAAP) y
CQN-poli(BMAEP-co-2MAAP) para conocer el porcentaje de adsorcion.

3.1.6 Isotermas de adsorcion

Para determinar la capacidad maxima de adsorcion se realizaron 0.01 L de siete
soluciones para cada colorante con concentraciones en un rango 200 a 2000 ppm con un
intervalo de 300 ppm, se colocaron en siete viales con 0.050 g del material adsorbente y se
mantuvieron en agitacién constante durante 48 horas. Se cuantificd la concentracion final de
cada solucion utilizando la férmula descrita en la tabla 3.2 para cada colorante.

Esta metodologia se realizd con los tres materiales adsorbentes CQN, poli(BMAEP-co-
2MAAP) y CON-poli(BMAEP-co-2MAAP).

3.1.7 Medicion de parametros de calidad del agua

Se obtuvo una muestra de agua residual proveniente de la planta de lavado textil de
Zacualtipan la cual se caracteriza por la presencia de colorante AB74 que es utilizado para el
tefiido de pantalones de mezclilla. Para la caracterizacién del agua residual se realizd la
determinacién de los pardametros fisicos pH, conductividad, color y el parametro quimico
DQO utilizando un equipo HACH DR2400. Estos parametros fueron medidos antes y después
del tratamiento con los materiales adsorbentes CQN, poli(BMAEP-co-2MAAP) y CQN-
poli(BMAEP-co-2MAAP).

El tratamiento de aguas residuales se realizd colocando 25 mg de cada material
adsorbente en 3 viales con tapa, después se adicionaron 5 mL de agua residual y se
mantuvieron en agitacion constante durante 48 horas, finalmente se retiré el material
adsorbente utilizando un embudo de tallo y papel filtro y se realizaron las mediciones
correspondientes a cada parametro.

Para la determinacion del pH se colocaron 10 mL de agua residual en un vaso de
precipitados, posteriormente se realizé la medicién con un potencidmetro OAKTON pH 550
previamente calibrado. Se repitié este procedimiento para las 3 muestras de agua posterior
al tratamiento. Las mediciones de conductividad se realizaron en el equipo Thermo Scientific
Orion®star a con las muestras de 10 mL antes mencionadas.

De acuerdo con la metodologia descrita en la bibliografia (24) se agregaron 2mL de
cada una de las muestras de agua en tres tubos con reactivo digestor de la marca HACH
respectivamente. Adicionalmente, se prepard un blanco con un tubo con las mismas
caracteristicas con 2 mL de agua destilada, después se colocaron en un bafio de glicerina a
150°C por 2 horas, finalmente se dejaron enfriar y se realizd la medicion con el equipo HACH
DR2400.
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La determinacién del pardmetro de color se realizd por espectrofotometria, para ello
se colocaron 3mL de cada una de las muestras en 3 tubos de ensayo de la marca HACH,
ademas se realizé un blanco con 3mL de agua destilada. Se realizé la calibracién del equipo
con el blanco y se realizaron las medidas correspondientes a cada muestra utilizando como
longitud de onda la longitud de onda Amasx del colorante AB74.

3.2 Discusion de resultados

3.2.1 Porcentajes de adsorcion estatica

Los porcentajes de adsorcion sobre el material CQN se muestran en la Figura 3.5. En el
grafico se observa una alta capacidad adsortiva para colorantes textiles basicos y dcidos
alcanzando porcentajes cercanos al 100% a excepcion del colorante DT86. El carbdn activado
posee una superficie con carga negativa corroborado con el valor del pHp.c de 2.18. En
soluciones acuosas el grupo fosfato presente en la superficie se disocia formando cargas
formales negativas que permiten la interaccion atractiva y repulsiva entre los cationes y
aniones de los colorantes. La adsorcion entre el material adsorbente CQN vy los colorantes
bdsicos ocurre paralelamente por dos procesos; uno es a través del intercambio iénico con el
remplazo de iones de la misma carga y el segundo es a través de los poros que posee el CQN.
En los colorantes acidos la adsorcién se atribuye solo a la adsorcién de las moléculas de
colorante dentro de los poros del carbon activado. Para el caso del colorante DT86 la
adsorcién no se llevd a cabo por el impedimento estérico provocado por su volumen. De
acuerdo con la tabla 3.1 el colorante DT86 presenta el mayor peso molecular que se relaciona
directamente con su alto volumen.
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BV3 BB9 BY28 BB3 BG4 AB74  AY73  DT86

Figura 3.5 Porcentaje de adsorcion sobre CQN.
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De acuerdo con la Figura 3.6 el porcentaje de adsorcién con el poli(BMAEP-co-2MAAP)
se ve disminuido comparado con el CQN para los colorantes BV3, BB9, BB3 y BG4. Sin
embargo, el colorante DT86 presentd un aumento del 80% en comparacion del porcentaje
de adsorcion sobre CQN. La superficie del material poli(BMAEP-co-2MAAP) tiene una carga
superficial negativa de acuerdo al resultado del pHp.c de 2. Sin embargo, la presencia de
grupos amina del monémero 2MAAP permite la interaccidn con especies quimicas acidas y
basicas. La reduccidn del porcentaje de adsorcién con respecto al CON se debe a que el
polielectrolito no es un material mesoporoso y la adsorciéon solo se llevé a cabo por
intercambio idnico.

100

Porcentaje de adsorcion %

BY28 BB3 BBS BG4 BV3 AY73  AB74  DT86

Figura 3.6 Porcentaje de adsorcién sobre poli(BMAEP-co-2MAAP).

El grafico en la Figura 3.7 muestra los porcentajes de adsorcion sobre el material
composito CQN-poli(BMAEP-co-2MAAP) donde la adsorcion de todos los colorantes bdsicos
y el colorante acido AY73 es cercana al 100% vy para los colorantes AB74 y DT86 es cercana al
90% y 37% respectivamente. La combinacion de la funcionalidad de la superficie del CQN y
el comportamiento del polianfolito poli(BMAEP-co-2MAAP) permiten interacciones
electrostaticas en los sitios activos acidos del grupo fosfato del BMAEP y CQN vy los sitios
basicos del grupo amina del 2MAAP, lo que le permite al material compdsito interactuar con
ambos tipos de colorantes. De acuerdo con los resultados se observa una disminucion en la
adsorcion del colorante AB74 en comparacién con la adsorcidon sobre los materiales CQN y
poli(BMAEP-co-2MAAP), esta disminucién se atribuye a la reduccién del area superficial
provocada por el recubrimiento del polielectrolito sobre el carbdon activado, esto se
comprueba con el valor Sgerde 1251.87 (m?/g) para CQN y 148.62 (m?/g) para el compdsito,
por otro lado, la adsorcion del colorante DT86 presenta una disminuciéon en comparacién con
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la adsorcidn sobre poli(BMAEP-co-2MAAP) pero un aumento con respecto a la adsorcion en
CQN. La adsorcion de colorantes basicos permanece constante sobre CQN y el compdsito
CQN-poli(BMAEP-co-2MAAP) debido al predominio de los grupos fosfato en ambos
materiales. Con lo anterior se demuestra la eficiencia de la combinacién del area superficial
del carbon activado y la funcionalidad del polielectrolito.
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Figura 3.7 Porcentaje de adsorcion sobre CQN-poli(BMAEP-co-2MAAP).

3.2.2 Cinética de adsorcion

Los datos obtenidos del estudio cinético de los colorantes textiles acidos y bdsicos sobre
los materiales adsorbentes fueron tratados de acuerdo con el modelo de pseudo segundo
orden gue se relaciona con el proceso de quimisorcion que tiene como paso limitante el
mecanismo de difusién. De acuerdo con (44) el proceso de difusion en adsorcion comienza
con el acercamiento de las moléculas de la solucion a la superficie del adsorbente.
Posteriormente comienzan a moverse dentro del material difundiéndose dentro de los
macroporos, mesoporos y microporos. Finalmente, las moléculas interactlan con los sitios
activos del adsorbente debido a las interacciones electrostaticas permitiendo la formacion
de la monocapa. En la Figura 3.8 se observan los graficos t/aten funcion del tiempo para los
materiales CQN, poli(BMAEP-co-2MAAP) y CQN-poli(BMAEP-co-2MAAP) donde los puntos
representan los datos experimentales y la linea continua corresponde a la tendencia obtenida
por regresion lineal.

De acuerdo con los parametros cinéticos de la Tabla 3.3 donde K; representa la
constante de velocidad de pseudo segundo orden, aela cantidad adsorbida al equilibrio, R? el
coeficiente de correlacion y H la velocidad del proceso de adsorcion. Se observa un ajuste
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ideal R?> 0.9900 al modelo de pseudo segundo orden para la mayoria de los colorantes a
excepcién de AB74, DT86 y AY73 sobre CQN esto se relaciona con la gran cantidad de fuerzas
de repulsién entre los sitios activos anidnicos caracteristicos de los grupos fosfato en la
superficie del material CQN y los colorantes de caracter acido. Con respecto a los valores de
ae, la cantidad de adsorbida al equilibrio sobre el polielectrolito Poli(BMAEP-co-2MAAP) es
menor en comparacién de los materiales CQN y CQN-poli(BMAEP-co-2MAAP) lo que da
evidencia de que la combinacion de las caracteristicas superficiales del carbén activado y las
caracteristicas estructurales del polielectrolito permiten la adsorcién de colorantes anidnicos
y catidnicos por intercambio idnico.

Para la velocidad H se observan valores entre 40 y 525 mg*gth? para colorantes
basicos y entre 5y 21 mg*gth para colorantes acidos sobre el material CQN, en el material
poli(BMAEP-co-2MAAP) las velocidades para colorantes basicos se encuentran entre 0.05 a
1666 mgg*h'y para colorantes 4cidos entre 0.006 y 661 mg*gh?, finalmente el material
composito CQN-poli(BMAEP-co-2MAAP) presentd un aumento en la velocidad de adsorcion
de colorantes basicos a excepcion de los colorantes BY28 y BB3 con respecto a las velocidades
sobre poli(BMAEP-co-2MAAP) con un rango entre 36 a 50 mg*g*h' ademds, el aumento en
la velocidad de adsorcion para colorantes acidos con respecto a las velocidades sobre CQN
se presenté en un rango de 17 a 1998 mg*gth™. El incremento de las velocidades de
adsorcién sobre el nuevo material compdsito se relaciona con la combinacion de grupos
anionicos y cationicos del CQN vy el poli(BMAEP-co-2MAAP) que aumentan las interacciones
electrostaticas entre especies acidas y basicas. Es importante mencionar que ademas de las
interacciones electrostaticas entre los materiales adsorbentes y los colorantes textiles existen
otro tipo de interacciones (interacciones . entre los anillos aromaticos de los colorantes,
puentes de hidrogeno e interacciones Van der Waals) que permiten la adsorcion, sin
embargo, de acuerdo con la literatura las interacciones electrostaticas son las de mayor
fuerza y las que posibilitan el intercambio idnico que predomina en el proceso de
guimisorcion.
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Tabla 3.3 Parametros cinéticos de la adsorcion de los colorantes textiles acidos y basicos.

1 -1 de (mgg—l) 2 =1l

BV3 0.0025 131.5789 0.9941 43.2825
BB9 0.0082 125 0.9967 | 128.1250
Carbon BY28 0.0198 121.9512 0.9996 | 294.4675
activado
quimicamente BB3 0.0362 120.4819 0.9998 | 525.4752
(CQN) BG4 0.0081 125 0.9974 | 126.5625
AB74 0.0003 138.8888 0.5140 5.7870
AY73 0.0010 144.9275 0.7034 21.0040
BV3 0.0028 45766 0.9557 0.0586
BB9 0.0096 17.5746 0.9979 2.9651
BY28 0.0148 120.4851 0.9908 | 214.8466
Poli(BMAEP- BB3 0.0580 169.4915 0.9920 | 1,666.1874
co-2MAAP) BG4 0.0036 7.6452 0.9966 0.2104
AB74 0.0014 4.3840 0.9913 0.0269
DT86 0.0008 2.8003 0.9908 0.0063
AY73 0.0372 133.3333 0.9999 | 661.3330
BV3 0.0033 123.4567 0.9859 50.2971
BB9 0.0022 121.9512 0.9931 32.7186
BY28 0.0029 128.2051 0.9994 47.6660
CQN- BB3 0. 0039 131.5789 0.9985 67.5207
poli(BMAEP-
C0-2MAAP) BG4 0.0023 126.5822 0.9924 36.8530
AB74 0.0029 76.9230 0.9924 17.1597
DT86 0.1601 64.5161 0.9960 | 666.3886
AY73 0.1513 114.9425 0.9986 | 1,998.9421
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Figura 3.8 Graficos cinéticos de acuerdo con el modelo de pseudo-segundo orden para
colorantes acidos y basicos sobre CQN (ay b), poli(BMAEP-co-2MAAP) (cy d) y CQN-
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f).
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3.2.3 Construccion de isotermas de adsorcion

El modelo de Langmuir se basa en tres supuestos fundamentales: la adsorcion de las
moléculas ocurre a temperatura constante, se forma una monocapa sin interaccion entre las
moléculas adsorbidas y todos los sitios de adsorcion en la superficie del material adsorbente
son equivalentes. Los datos obtenidos de am, Ki, R y R? donde am es la capacidad de la
monocapa, Ki la constante de Langmuir que describe la energia con la que se lleva a cabo el
proceso de adsorcion, R el factor de separacion que define la eficiencia del proceso de
adsorciéon y R? el coeficiente de correlacion entre los datos experimentales y la tendencia
obtenida por regresion lineal permiten describir el comportamiento del material adsorbente
frente a diferentes concentraciones de adsorbato.

De acuerdo con la Figura 3.9 que representa las isotermas de adsorcion de Langmuir
para los tres materiales adsorbentes donde los puntos representan los datos experimentales
y la linea la tendencia obtenida por regresion lineal, se corrobora la adsorcién del 87.5 % de
los colorantes sobre el material CQN con un coeficiente de correlacién entre 0.9 y 0.99 que
representa un ajuste adecuado al modelo de Langmuir. Con respecto al colorante BG4 se
observa una alta capacidad adsortiva cercana al 100% (Figura 3.5) pero de acuerdo con el
valor de R; de 0.7028 se demuestra que el proceso no presenta un ajuste al modelo de
Langmuir. Sin embargo, es posible atribuir el fendmeno de adsorcion a las interacciones
electrostaticas que permiten la unién del adsorbato y el adsorbente a través de fuerzas
intermoleculares y multicapas. Finalmente, de acuerdo con el valor de am (Tabla 4.6), el
colorante DT86 no presenta adsorcién sobre el material CQN.

En la Figura 3.9 inciso c¢) y d) se observan las isotermas de Langmuir que corresponden
al material poli(BMAEP-co-2MAAP), de acuerdo con los valores del coeficiente de correlacion
RZentre 0.9 y 0.99 (Tabla 3.4) el proceso se ajusta al modelo de Langmuir lo que asume un
proceso de quimisorcion, ademas, el valor de O<R <1 para cada colorante indica un proceso
favorable. En los graficos correspondientes a las isotermas de Langmuir del material CQN-
poli(BMAEP-co-2MAAP) en la Figura 3.9 se observa un comportamiento que se ajusta al
modelo de Langmuir para la mayoria de los colorantes a excepcion de BV3, AB74 y DT86, esto
se corrobora con los valores de Ry en la Tabla 3.4 que son menores a 0.9.

Los tres materiales adsorbentes presentaron ajustes favorables con respecto al modelo
de Langmuir, la capacidad de la monocapa para los colorantes acidos sobre CQN se encuentra
en un rango de 25 a 50 mg*g ! mientras que sobre los materiales con el monémero 2MAAP
presentan un mayor rango de 25 a 400 mg*g?. Para el caso de los materiales CQN vy el
composito CQN-poli(BMAEP-co-2MAAP) los colorantes bdsicos son adsorbidos en un rango
de 25 a 350 mg*g?! , para el polielectrolito poli(BMAEP-co-2MAAP) se observa una
disminucidn de adsorcion a 50 a 125 mg*g ™ esto ocurre como ya se habia mencionado por
la adicion de grupos funcionales catidnicos a la superficie anidnica del carbén activado que
permite la atraccion o repulsion entre el adsorbato y el adsorbente.
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Tabla 3.4 Parametros de Langmuir para los colorantes acidos y basicos.

129.870 0.039 0.970 0.113

BB 294.118 0.007 0.919 0.391

Carbon BY28 333.333 0.086 0.991 0.543

activado BB3 384.615 0.021 0.950 0.191

quimicamente BG4 128.205 0.006 0.702 0.446

SR AB74 333.333 0.041 0.942 0.109

DT86 0.008 10.593 0.787 0.001

AY73 322.580 0.413 0.999 0.011

BV3 70.423 0.010 0.990 0.250

BB9 78.125 0.008 0.990 0.294

Poli(BMAEP- BG4 128.21 0.012 0.992 0.040

co-2MAAP) AB74 63.219 0.012 0.989 0.040

DT86 40.650 0.008 0.989 0.058

AY73 370.37 0.153 0.967 0.003

BV3 24.272 0.005 0.556 0.493

BB 105.263 0.051 0.996 0.088

BY28 303.030 0.125 0.999 0.038

CQN- BB3 333.333 0.091 0.954 0.051
poli(BMAEP-

C0-2MAAP) BG4 200 0.012 0.959 0.293

AB74 67.567 0.229 0.786 0.021

DT86 46.729 0.002 0.095 0.697

AY73 588.235 0.064 0.441 0.072
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Figura 3.9 Isotermas de adsorcién de colorantes acidos y basicos.
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3.2.3 Mejoramiento en la calidad del agua

Los resultados del tratamiento del agua residual con los tres materiales adsorbentes se
comparan con respecto a la disminucién de los pardmetros de pH, conductividad, color y
DQO. Los resultados se contrastaron con la NOM-CCA-014-ECOL/1993 que describe los
limites maximos permisibles de contaminantes en las descargas de aguas residuales a
cuerpos receptores provenientes de la industria textil.

La muestra de agua previa al tratamiento presenta un pH de 6, para aguas residuales la
NOM-CCA-014-ECOL/1993 describe un pH entre 6-9. El resultado se encuentra dentro de los
limites establecidos por la norma por lo que este parametro no es considerado para la
evaluacioén del tratamiento de aguas residuales con los nuevos materiales adsorbentes.

Los valores de conductividad eléctrica correspondientes a las cuatro muestras de agua
residual se presentan en el grafico de la Figura 3.10. El tratamiento del efluente textil con
materiales adsorbentes evidencid una disminucidén en la conductividad de 1464 mS/cm a
valores entre 1330 y 1318 mS/cm. Este pardmetro es un indicador de la concentracion de
iones disueltos en el agua, debido a su relacion directa con la capacidad de conduccion
eléctrica. Durante el proceso de tefiido textil, se emplean sales como cloruro de sodio o
sulfato de sodio, las cuales contribuyen a la formacion de iones en solucion. Los materiales
adsorbentes utilizados poseen la capacidad de realizar intercambio iénico y de retener iones
en su superficie, lo que se observa en una disminucién de la conductividad eléctrica del
efluente tratado, los tres nuevos materiales disminuyen la conductividad de agua residual
eficientemente.

Conductividad a(mS/cm)

Agua residual CAQN poli(2MAAP-co-BMAEP)  Compodsito

Figura 3.10 Conductividad del agua residual antes y después del tratamiento con los
materiales adsorbentes.

La demanda quimica de oxigeno (DQO) esta relacionada con la cantidad de materia
organica presente en el efluente textil. En la Figura 3.11 se presentan los resultados obtenidos
después del tratamiento del agua residual. El uso de materiales adsorbentes permitié una
reduccion de la DQO en un rango entre 11 %y 21 %. La disminucién en este parametro puede
relacionarse con la adsorcién de moléculas organicas con grupos organicos polares capaces
de interaccionar con los nuevos materiales a través del proceso de adsorcion.
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DQO (mg/dm?)

Agua residual CAQN poli(2MAAP-co-BMAEP)  Compdsito

Figura 3.11 DQO del agua residual antes y después del tratamiento con los materiales
adsorbentes.

La Figura 3.1 muestra los resultados de la disminucion del color en el agua residual
antes del tratamiento y posterior al tratamiento con los materiales adsorbentes. De acuerdo
con los resultados en el efluente textil se logrd reducir la cantidad de colorante textil en un
71% sobre CQN, 59% sobre poli(BMAEP-co-2MAAP) y 18% sobre el material compdsito CQN-
poli(BMAEP-co-2MAAP), la adsorcion sobre el nuevo material compdsito se ve reducida
debido a la presencia de otros contaminantes que pueden bloquear sitios activos impidiendo
la interaccion entre el material y el colorante, ademas el material compdsito no es
considerado mesoporoso lo que confirma que el impedimento disminuye drasticamente la
adsorcion.

500

400 -

300 H

Color (U. Pt-Co)

200

100

0

Agua residual CAQN poli(2MAAP-co-BMAEP)  Compdsito

Figura 3.12 Disminucién del color en agua residual antes y después del tratamiento con los
materiales adsorbentes.
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En la Tabla 3.5 se resumen los pardmetros evaluados durante el tratamiento del agua
residual con los materiales adsorbentes.

Tabla 3.5 Pardmetros de mejora de la calidad del agua

, , Poli(BMAEP- .
Parametro Agua residual IMAAP) Composito
DQO 2985 2427 2335 2634
Conductividad 1463.763 1318.380 1312.360 1330.420
Color 464 134 188 379
Conclusiones

Los materiales CQN, Poli(BMAEP-co-2MAAP) y CQN-poli(BMAEP-co-2MAAP) son
adsorbentes eficientes para la remocion de colorantes textiles acidos y basicos, los
porcentajes de adsorcion para colorantes anidnicos son superiores al 38% vy para colorantes
catidnicos superiores al 68%, alcanzando para ambos casos, porcentajes de remocién del
100%, esto permite comprobar que a pesar del predominio de grupos de caracter anidnico
en la superficie del material CQN, la adicion de grupos amida con caracter catidnico que
pertenecen al mondmero 2MAAP posibilita la interaccion entre especies acidas y basicas.
Ademas, la combinacion de las propiedades del polielectrolito de tipo polianfolito y el area
superficial del carbdn activado han demostrado un aumento en la capacidad adsortiva del
material CQN-poli(BMAEP-co-2MAAP). Finalmente, el parametro R, para todos los procesos
de adsorcion son menores a 1 lo que de acuerdo con la literatura se asocia con un proceso
de adsorcién favorable.

La remediacion de aguas residuales con el nuevo material compdsito es posible de
acuerdo con los valores obtenidos de DQO, pH, conductividad y color. Los resultados
demostraron una mejora en la calidad del agua al utilizar los tres materiales adsorbentes. El
proposito de este trabajo es emplear una menor concentracién de polielectrolito y revalorizar
los residuos agroindustriales mediante la obtencién de carbén activado, el cual sirve como
matriz para el desarrollo del nuevo material compdsito. Este material permite combinar los
procesos de adsorcion por intercambio idnico y por area superficial.
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' e e - residusles de la industria textil, reportando una mejora significativa en la calidad del agua por la = n ap
i o L reduccion drastica de color 8 través de |a adsoreién, Ia disminucion del Tl al 26 % de 12 DQO y la ‘:::‘_: _' ._:‘,:':m u-::‘n:‘wﬂ::;::m M‘_c_mm‘f
4. Sintesis de CAQN-poli(2MAAP-co-BMAEP) d:smlmclen de la conductividad de 436 & 392 us Dando de sy en
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This study reports the synthesis of an amphalyte-type
polyelectrolyte based on 2-methacryloylaminopyridine [ZMAAR)
and bis|methacryloyloxylethyl phosphate (BMAEP), named
poly(2MAAP-co-BMAEP). Additionally, 3 composite material was o
developed by combining activated cartbon derived from nut
shelis with the polyampholyte poly(2MAAP-co-BMAEP). The
ZMAAP monomer was synthesized carried oul an acylic
nucleophilic substitution reaction, while the polyelectroiyte
Poly(ZMAAP-co-BMAEP])  was  obtained via free radical

photopolymerization.
activated carbon derived from  nut

shells  [ACQN) was produced by
chernical activation using H,PO. The
composite material {ACQN-poly(2MAAP-
co-BMAEP|} was prepared using a 70/30 ¥
weight ratio of ACQN/poly|2MAAP-co-
BMAEP). The structure of 2MAAP was
confirmed  using FTIR  and NMR
Spectroscopy techniques.
Characterization of ACQN, poly(2MAAP-
co-BMAEP|, and the composite (ACQN
polyRMAAP-co-BMAEP|) was
conducted using FTIR, TCA, SEM, and N,
adsorption
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The textile industry uses dyes that generate wastewater with a
significant environmental impact. Activated carbon (AC) s the
maost widely used adsoroent for removing these contaminants
through adsorption. Polyelectrolytes are currently being evaluated
as a promising alternative for textile dye removal

Polyelectrolytes are macromolecules that possess a large number
of monomeric units with ionizable groups within their structure.
These can oe classified according to their chargs as

.‘w Ll PV & \"\04‘”

Cationic Anianic Palyancholyte
P31 o ety

Activated cartbon Is a product of the pyrolytic decomposition

process of carbon-based materials and Is characterized by high

porosity, high surface ares, and a microcrystalline structure.
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3.1 Synthesis of the 2MAAP monomer
The 2MAAP monomer was obtained by an acyl nu il i"' ;
substitution reaction, using methacryloyl chloride and  2- Hye O O o

aminopyridine as precursors. 1
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3.2 Synthesis of poly(2MAAP-co-BMAEP)

The polyelectrolyte poly(BMAEP-co-2MAAP) was synthesized by

free radical polymerization. The bulk polymerization technique

was employed, using the photainitator system
phoral fethy i (CQfEDAB),1:2

W, Lo carry aut the Initiation reaction

3.3 Synthesis of activated carbon

Activated carbon was obtained from nut shell, chemical activation

of the carbon was carriad out using concentrated phesphoric acid
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The ACQN, poly{2MAAP-co-BMAEP), and ACQN-poly{2MAAP-co-BMAEP) adsorbent materials

ol 2 oo £ LGegen, 7, end Aktay, O [2012) Activsted Carbon for Water and Wastewater
. exhubuec.l high adsorption capa'cltles for both anionic Erfdv cationic dyes, achieving removal TraRtMEL. - Inbgration. 6f. sesormtion and: biotogisal Leatiment, John Wiy and
, efficiencies close to 100% for basic dyes and aver 90% for acidic dyes. These results are attributed Sons

to strong electrostatic interactions between the dyes and the functional groups on the adsorbent 2.Banssl R C, and Goyal, M. (2005), Activated carbon adsorption. CRC press,
surfaces, Furthermore, the matenals were applied to the treatment of textile industry  SGanjoe, B, Sharma, S, Kumar, A. and Dacuda, M. M. (2025 Activated Carbon

32 Sotmine o the switese o octisals o
wastewater, showing a significant improvement in water quality, This was evidenced by a Progress and Aoplicslions. Royal Sociely of Chemistry
b sy;‘“'“'s of CAQN-poli2MAAP-CO-BMAEP) .\ . reduction in color intensity through adsorption,  decrease in chermical oxygen demand 4 Ralpol, S, Singh. M. (Ed), [2023) Molecuiarly Imprinied Polymers (MIPs
Samposse (COD] from 11 to 26%, and a reduction in conductivity from 436 to 392 uSIYS, These findings  Commercialzation Praspects. Esevier

SReyes Angeles, M. C. [2023). Disefio ¥ sintesis de polielectrolitos acidus, bisicos y
anfolitos parn obtener miteriales funcionales con apficaciones de intercambio
lonico. Tesks UAEM.

The CAQN-paly(ZMAAP-co-BMAER| compound was oblained
using @ homogeneous mixture of CARQN, BMAER, 2MAAP and
the CQ/EDAS pholainitiator systern

highlight the potential of these materials for sustainable wastewater remediation, supported by
the valorization of an agro-industrial waste nut shells from the state of Hidalgo as a precursor for
the activated carbon component.
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