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RESUMEN

En este trabajo se obtuvieron los subproductos del proceso de obtencion de celulosa
microcristalina a partir del tallo de rosa residual (Rosa spp.), a los cuales se les hizo
un estudio preliminar de adsorcién con dos contaminantes, que presentan una
problemética de importancia significativa en el ambiente y salud de los seres vivos,
siendo estos el colorante indigo carmin, y el cromo hexavalente. El mejor material
de acuerdo a la evaluacion preliminar fue el que se obtuvo con el blanqueamiento 1
denominado B1-MC3, a este material se le realizé la evaluacion del proceso de
sorcion estudiando los parametros de tamafio de particula del material, masa del
adsorbente, efecto del pH y tiempo de contacto, y determinar las condiciones
optimas del proceso de sorcion tanto para el colorante como el Cr(VI) en solucién
acuosa. Donde resulté que el tamafio de particula del material no tiene un efecto en
la adsorcién de ambos contaminantes, la masa si tiene un efecto en la remocion de
Cr(VI) no asi para la remocién del colorante indigo carmin, por otra parte el pH si
tiene un efecto en la adsorcion de los contaminantes estudiados, siendo a el pH 2
donde hay una mayor remocion para ambos contaminantes, y el tiempo también
tiene un efecto, ya que el material adsorbe de una manera mas rapida al Cr(VI) que

al indigo carmin.
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ABSTRACT

In this work, the byproducts of the process of obtaining microcrystalline cellulose
were obtained from the residual rose stem (Rosa spp.), to which a preliminary
adsorption study was carried out with two contaminants, which present a problem of
significant importance in the environment and health of living beings, these being the
indigo carmine dye, and hexavalent chromium. The best material according to the
preliminary evaluation was the one obtained with bleaching 1 called B1-MC3. The
evaluation of the sorption process was carried out on this material, studying the
parameters of particle size of the material, mass of the adsorbent, effect . of the pH
and contact time, and determine the optimal conditions of the sorption process for
both the dye and Cr(VI) in aqueous solution. Where it turned out that the particle size
of the material does not have an effect on the adsorption of both contaminants, the
mass does have an effect on the removal of Cr(VI) but not for the removal of the
indigo carmine dye, on the other hand the pH does. has an effect on the adsorption
of the studied contaminants, with pH 2 being where there is greater removal for both
contaminants, and time also has an effect, since the material adsorbs Cr(VI) more

quickly. than to carmine indigo.
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INTRODUCCION

A lo largo del desarrollo de la humanidad, se han presentado diferentes
problematicas que perjudican el bienestar del ser humano, de las mas marcadas
hoy en dia se encuentras las ambientales, estas problematicas tienden a afectar

recursos naturales que son sustento fundamental para la vida y el soporte ecoldgico.

En la actualidad existe una enorme variedad de contaminantes que afectan recursos
naturales, ejemplo de ello es el recurso agua, pues la presencia de estos en cuerpos
de agua, pone en riesgo la salud humana, al igual que el de los factores biéticos y
abidticos que se encuentran cerca, de estos se resaltan los metales pesados como
el cromo hexavalente, los colorantes, como el indigo carmin, que por sus
caracteristicas de resistencia, presentan una alerta, derivado de esto ,innumerables
grupos de investigacion se han dedicado a evaluar tecnologias que sea eficientes

para el tratamiento de aguas dafladas con estos contaminantes.

Otra de las problematicas existentes es la mala gestion de residuos, o un mal
aprovechamiento, de entre ellos se encuentran los residuos agricolas,
caracterizados como residuos lignocelulésicos, por tener la caracteristica de poseer
lignina, compuesto que generalmente es utilizado para la obtencion de diferentes

productos naturales, como bio-adsorbentes.

En los dltimos afios, ha salido a la luz la utilizacién de materiales obtenidos de
residuos lignocelulésicos, como por ejemplo la celulosa microcristalina, en la cual
diferentes investigadores han evaluado su adsorcion, al ponerla en contacto con

diferentes contaminantes.

En este trabajo, se encuentra una amplia informacion para comprender un poco mas
del tema y entrar en contexto, con la importancia de los contaminantes, y la
utilizacién de productos lignoceluldsicos, que a través de ensayos se demuestra la

eficiencia de estos.
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A lo largo del proyecto se evaluaron diferentes materiales obtenidos de los residuos
lignocelulésicos, atacando el problema de su gestidén y obteniendo un producto de
ayuda al tratamiento de agua contaminada, estos productos se pusieron a prueba

con los contaminantes: cromo hexavalente y el indigo carmin.

Finalmente se presentan el procedimiento llevado a cabo y los resultados obtenidos
en los experimentos, donde se manipularon factores como temperatura,
concentracion de contaminantes, formas de contacto y agitacion y tiempo; por

altimo, se plantean las conclusiones, respecto a los datos presentados

viii
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PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

En los ultimos afios se ha visto una creciente preocupacion por el tema ambiental y la
contaminacion que se presenta en este medio, uno de los recursos que mas ha sufrido
dafos es el hidrico, por lo tanto, es evidente que la humanidad se preocupe, pues el

hablar de agua hace referencia a la vida.

Las industrias son unos de los factores que aceleran desmedidamente el proceso de
contaminacion, pues muchas de las aguas residuales que desechan no llevan un
tratamiento, teniendo concentraciones altas de contaminantes que llegan a distintos
cuerpos de agua, afectando la flora y fauna presentes en ellos. Un ejemplo es la industria
textil, la cual genera entre 200 y 500 litros de agua residual por tonelada de un producto
terminado, afectando pardmetros como, demanda quimica de oxigeno (DQO), demanda
biolégica de oxigeno (DBO), pH, color, entre otros, presentando una baja degradabilidad
(Victoria, et al., 2018). Un contaminante que se puede encontrar es el indigo carmin, tinte
azul oscuro de la clase indigoides acidos, sustancia que se clasificada como material
peligroso debido a que otorga alta coloracion a las aguas, perturba la vida acuética;
ademas de ser resistente a la accion de agentes quimicos, luz y al calor, también

considerada una sustancia cancerigena (Hernandez, et al., 2016).

Otro tipo de contaminantes que afectan son aquellos productos que contienen cromo
hexavalente [Cr (VI)], proveniente de industrias dedicadas a la galvanoplastia, coloracion
de tintes, entre otros; el Cr (VI), este es desechado en el medio ambiente, por medio de
las aguas residuales, causando dafios firmes y graves a los humanos y organismos
cercanos (Kexin, et al.,, 2019); este se caracteriza por ser una sustancia quimica
altamente toxica, carcinégena y mutagénica, el cual se trasportan con facilidad por
sistemas acuaticas y mantos freaticos, poniendo en riesgo la salud y el ambiente
(Yaozong, et al., 2021).

Por otro lado, la eliminacion de desechos es una problematica que se enfrenta

consecutivamente, los residuos agricolas son algunos de los cuales no tiene un cierto
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control, y al no considerarlos de un peligro amplio, por afilo se generan grandes
cantidades de toneladas, teniendo un problema de gestion, resultando de ello una fuente

de contaminacion.

Dados los ejemplos anteriores, se busca evaluar la eficiencia de adsorcion en soluciones
acuosas de los contaminantes anteriormente mencionados, pues resultan ser
contaminantes con un alto impacto y de riesgo a la salud. Por otra parte, se hace el
aprovechamiento de los desechos lignoceluldsicos, poniéndolos como una solucion,
contrarrestando asi la problematica de residuos y generando una nueva tecnologia de

tratamiento de agua.
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JUSTIFICACION

El uso de la biomasa agricola lignocelulésica es una alternativa frente a ciertas
problematicas ambientales, estos materiales pueden utilizarse como productos

adsorbentes de origen natural.

Estudios demuestran que dichos adsorbentes, como la celulosa microcristalina,
presentan una alta eficiencia partiendo aproximadamente desde el 86% de
efectividad para la adsorcion, eliminando satisfactoriamente contaminantes
quimicos, como metales pesados, colorantes, hidrocarburos, etc. ademas de tener
un bajo costo (Hashem, et al., 2020). Los estudios realizados hacia la celulosa
microcristalina tienen como resultado que el porcentaje de efectividad depende en
gran parte del tipo de material lignoceluldsico del cual se este obteniendo la celulosa

microcristalina.

Estos contaminantes mencionados provocan afecciones a la flora y fauna en el
medio acudtico, en el caso de los metales pesados, son potencialmente
devastadores en el medio ambiente, contaminado tierra, agua, aire, poniendo en
riesgo incluso la salud del ser humano, un ejemplo de esto es el Cr (VI),
caracterizado por ser citotoxico, cancerigeno y no degradable (Pérez, et al., 2020);
por otra parte, los colorantes, presentan un problema, no solo afectando el cuerpo
de recepcion final, si no que afecta a los procesos y sistemas que se desarrollan en
la vida acuética, incluso ocasionando el impedimento del paso de la luz, en algunas
de las ocasiones cuando llegan a las plantas tratadoras de agua municipal, llega
afectar su operacion, siendo dificiles de eliminar, o por su parte llegando a generar

productos surfactantes (Zaruma, et al., 2018).

Por tanto, en este trabajo se busca evaluar la sorcion de dichos contaminantes,
siendo objeto de estudio el Cr (VI) y el colorante indigo carmin, en soluciones
acuosas, esto por medio celulosa microcristalina, producto adsorbente de origen
lignoceluldsico y sub productos residuales que se generen a partir del tratamiento,
para la obtencion de la celulosa microcristalina del tallo de rosal, con la finalidad de

viii
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conocer el mas eficiente y ponerlo a estudio con diferentes pardmetros,
proponiéndolo como una solucion a la problematica de la contaminaciéon en el agua

con metales pesados y colorantes.
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OBJETIVOS

OBJETIVO GENERAL

Evaluar el proceso de sorcion de indigo carmin y Cr(Vl) con los mejores
subproductos del proceso de obtencion de celulosa microcristalina a partir de tallo
de rosa, tomando en cuenta los parametros de tamafio de particula del material,

masa del adsorbente, pH, tiempo de contacto.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

a) Obtener celulosa microcristalina a partir del tallo de rosa residual, por medio
de una hidrdlisis alcalina.

b) Evaluar el efecto del tamafio de particula de la celulosa microcristalina en el
proceso de sorcién del colorante indigo carmin y el cromo hexavalente en
medio acuoso.

c) Evaluar el efecto de la masa de la celulosa microcristalina en el proceso de
sorcion del colorante indigo carmin y el cromo hexavalente en medio acuoso.

d) Evaluar el efecto del pH en las soluciones acuosas de indigo carmin y cromo
hexavalente, en contacto con la celulosa microcristalina

e) Evaluar el efecto del tiempo de contacto en el proceso de sorcién del

colorante indigo carmin y con el cromo hexavalente en medio acuoso.
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HIPOTESIS

Los subproductos del proceso de obtencion de celulosa microcristalina a partir del
tallo de rosa seran capaces de remover tanto colorante indigo carmin como Cr(VI)

de soluciones acuosas.

Xl
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GENERALIDADES
1. Agua

El agua es una sustancia liquida, con una composiciéon quimica formada por un
atomo de oxigeno y dos de hidrogeno formando un enlace covalente, es el recurso
natural con mayor porcentaje en el planeta, esta forma el 70% de la tierra, se puede
encontrar en cualquiera de sus tres estados de segregacion, liquido, solido o
gaseoso. Es un recurso muy importante pues cumple con un doble propdsito, uno

es el de ser el fundamento para la vida biolégica y fuente para la vida humana.

1.1Problemas relacionados con el agua

Una de las probleméticas que se ven muy a menudo con el agua, es la creciente
contaminacion que se puede apreciar tanto a simple vista, como por el estudio de
muestras en laboratorios, ya sea porque presente turbiedad o algin mal olor y a
nivel laboratorio por que presente algun contaminante que a simple vista no es

visible.

Al tener concentraciones altas de estos contaminantes pueden generar

perturbaciones significativas a factores biéticos y abiéticos (Gomes, et al., 2018).

1.2Contaminacién

Se le conoce como contaminacién a toda perturbacion, modificacion que sufra algun
medio o recurso natural, haciéndolo inaccesible para su aprovechamiento o uso,
este generalmente se genera por el ser humano, derivado de las actividades que

desarrolla, pesca, industria, agricultura, etc.

1.3Fuentes de contaminacion

Existen diversas fuentes de contaminacion, de las cuales son donde se generan los

contaminantes, algunos de ellos pueden ser por causa natural, ya sea por cadenas



A Capitulo 1. Generalidades

uuuuuuuuuuuuuuuuuuu

alimenticias o algun fendmeno natural, a estas se les conoce como fuentes
naturales, el otro es aquel provocado por el ser humano, donde por sus actividades
cotidianas tiende a generar contaminantes, a este tipo de fuente se le conoce como

antropogeénicas.

1.3.1 Naturales

En el caso del recurso hidrico, se puede dar por la misma cadena del agua, desde
el hecho que se transporte en rio y pase por diferentes campos de cultivo, y que con
ello llegue a arrastrar nutrientes, al generar el proceso de condensacion, pueda
arrastrar contaminantes en la atmosfera y que arrastre con ellos hasta su
precipitacion, los cuales pueden generar perturbaciones a los diferentes organismos

gue lo reciban.

1.3.2 Antropogénicas

Producida por el ser humano, en el que se aprecia mayormente el desarrollo
industrial, el cual genera gran cantidad de residuos, que por mala gestion tienden a

llegar a diferentes ecosistemas, generando una perturbacion al medio.

1.4Contaminacion directa

Ocurre de manera inmediata, esta contaminacion se da cuando su fuente se
encuentra en el medio, ya sea por la generacion de vertidos, fallas mecénicas en
industrias, derrames o la misma accién de disponer un residuo en un lugar no

adecuado.

1.5Contaminacién Indirecta

Aquella que se produce en un determinado tiempo, que por medio de proceso fisico
se llega a producir, ya sea por filtracion, masas de aire o por medio de la lluvia, que

arrastre el contaminante hasta algun ecosistema que presente riesgo.
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1.6Tipos de Contaminantes

Existen diferentes tipos de contaminantes, estos pueden clasificarse por su
naturaleza, ya sean quimicos, biolégicos o fisicos, y dentro de ellos se clasifican ya

sea por su estructura molecular o bien biolégica.

1.6.1 Contaminantes quimicos

Se considera contaminante quimico a aquel elemento o sustancia, que por su
estado o caracteristicas pueden generar un efecto adverso a la salud o medio
ambiente, este por medio de las propiedades fisicoquimicas que posea, poniendo

de ejemplo a colorantes o0 a metales pesados.

1.6.2 Colorantes.

Sustancias organicas que son capaces de generar tincién, estos se ocupan

generalmente en industrial, para tefir diferente tipo de prendas o productos.

1.6.2.1 indigo carmin

El indigo carmin o indigotina, es un colorante sintético utilizado por las industrias
para diferentes aplicaciones de tincion, este presenta un peso molecular de 466.35,
con una gran solubilidad en agua, su rango de pH esta entre 11.5 y 14, en las
lecturas se encuentra a una longitud de onda de 610 nm, considerado una sustancia

recalcitrante altamente contaminante (Caryn et al., 2018).

Dicha sustancia es clasifica como material peligroso por impacto que tiene al tener
contacto con el agua, pues presenta una alta coloracién perturbando la vida
acuatica, presentando una alta resistencia a la accion de agentes quimicos, luz y el
calor, por otra parte, esta es considerada como sustancia cancerigena, ocasionando

irritaciones en piel, ojos al punto de dafiar la cérnea (Victoria et al., 2018).
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1.6.2.2 Estructura quimica del indigo carmin

El colorante indigo carmin es el indigo sulfatado, polvo de un color azul oscuro y
cristalino con formula quimica C16HsOsN2S2Na2, cuya estructura se muestra en la

Figura 1.1.
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Figura 1.1. Estructura quimica del indigo carmin.

1.6.3 Metales

Elementos quimicos que se caracterizan por la densidad que poseen, los cuales

pueden ser toxicos, dependiendo de las concentraciones en las que se encuentren.

1.6.3.1 Cromo hexavalente

El cromo hexavalente Cr (VI), es perteneciente al grupo de los metales pesados con
caracteristicas de ser inodoro e insipido, al ser un cromo hexavalente, es
considerado un metal toxico, el cual es generado por el efecto de procesos

industriales, siendo de preocupacion ambiental por su toxicidad.

El Cr (VI) existe en el medio acuéatico acumulandose en la cadena alimentaria,
generando una afectacion a la fisiologia humana, ocasionando problemas a la salud
como irritacion a la piel, hasta problemas méas graves como carcinoma de pulmon,
este es clasificado en el grupo 1 de cancerigeno para los seres humanos por la

Agencia Internacional para la Investigacion del Cancer (Carrefio et al., 2016).
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1.7Residuos lignoceluldsicos

Los residuos lignoceluldsicos son desechos agricolas que se generan de flores,
frutas o semillas, estos en su mayoria se encuentran conformados por biopolimeros
como lignina, celulosa y hemicelulosa, las cuales se han vuelto de interés, pues en
la actualidad se genera gran cantidad de productos a partir del aprovechamiento de

las caracteristicas que posee (Pérez et al., 2020).

1.7.1 Celulosa

Polimero natural que se produce en el proceso de fotosintesis, siendo las plantas
una de las fuentes mas importantes para su obtencion, esta se encuentra en la
pared celular de los vegetales, en forma de microfibras, la estructura de esta se
presenta en la Figura 1.2, debido a que los enlaces de hidrogeno con pocos, se
considera amorfa, mientras que ciertas disposiciones de dichos enlaces generan

formas cristalinas.

OH CH

g;{) O

—0 O O—

HO OH HO OH

Figura 1.2. Estructura de la celulosa

1.7.2 Hemicelulosa

Heteropolisacarido constituido por diferentes monomeros formando cadenas de
pentosas 0 hexosas, con una estructura quimica mas compleja que la celulosa,
como se muestra en la Figura 1.3, este puede reaccionar con mayor facilidad,

debido a que su estructura no es cristalina.
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Figura 1.3. Estructura quimica de la hemicelulosa

1.7.3 Lignina

Polimero no soluble en agua, la cual se encuentra incrustada en las fibras de la
celulosa y hemicelulosa, brindando proteccién a la celulosa, esta posee una
variedad de compuestos, por lo que su estructura molecular es compleja (Figura
1.4), este se caracteriza por ser un polimero amorfo, insoluble y dificil de aislar en

su forma natural.
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Figura 1.4. Estructura molecular de la lignina.
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1.8Celulosa microcristalina

Es una celulosa purificada, en la cual se fragmenta su pared celular, el cual se

caracteriza por ser un polvo blanco, extraido de materiales organicos (Garba et al.,

2020).

Capitulo 1. Generalidades

1.8.1 Formas de obtencion de celulosa microcristalina

Los procesos mas utilizados para la obtencion de celulosa microcristalina son por
hidrdlisis alcalina o hidrdlisis acida. De los cuales, la hidrdlisis acida con la alcalina,
son las que presentan mejor rendimiento para la obtencion de celulosa, ya que

facilitan su degradacion y separacion (Garba et al., 2020). En la Tabla 1, se

mencionan las ventajas y desventajas entre los métodos con mejor rendimiento.

Tabla 1. Ventajas y desventajas de los métodos.

Proceso

Ventaja

Desventaja

Hidrdlisis Alcalina

Reduce el grado de
polimerizacion, elimina la
region amorfa y aumenta la
superficie de CMC,
eficiencia en la remocion

de hemicelulosa.

Algunas bases se
convierten en sales durante
el proceso, lo que impide
Su recuperacion pasando a
formar parte de la biomasa.
(De larosa, 2015).

Hidrdlisis Acida

Permite separar enlaces
estructurales entre lignina 'y
los carbohidratos, evita
implicaciones de alta
temperatura y presion,
CMC maés eficiente la cual
llega a contener mas de
97% de celulosa de alta
cristalinidad en base seca
(Viloria et al., 2014).
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1.9Adsorcidén

La adsorcion es una propiedad que poseen ciertos materiales, la cual indica la
capacidad de poder fijar en su superficie moléculas organicas o iones inorganicos,
dicha técnica se utiliza en tratamiento de aguas, mostrando ser un proceso eficiente

para remover diferentes compuestos.

La capacidad de adsorcion se llega a determinar en diversas ocasiones por la
estructura morfolégica que poseen los materiales, ya sea micro porosa, macro

porosa 0 meso porosa, Yy el area de contacto superficial con la que cuenten.

1.9.1 Adsorbente natural

Aquellos materiales lignocelulésicos en los cuales su pared celular presenta
principalmente celulosa, hemicelulosas y lignina, favorables para la adsorcién, como
investigaciones actuales lo han demostrado, poniéndolos en préactica y cada vez

siendo mas investigados y obtenidos.

1.9.2 Microcelulosa cristalina como adsorbente

Wu et al., (2020), prepararon un nuevo adsorbente a base de celulosa
(MCC/TEPAA-BCTTC) con una alta densidad de multiples de sitios activos de
adsorcion (N, O, S), el cual se preparé mediante la reticulacion con epiclorhidrina
de la celulosa microcristalina (MCC) con tetraetilenpentamina (TEPA), seguida de
un injerto con tritiocarbonato de bis(carboximetilo) (BCTTC). Se demostrd que las
tasas de eliminacién de MCC/TEPAA-BCTTC para Pb(ll) (1 mg/L), Cu(ll) (3 mg/L)
y Cr (V1) (1 mg/L) alcanzaron el 100%, el 98% y el 99%, respectivamente. Sus
resultados indican que la elevada tasa de eliminacion de MCC/TEPAA-BCTTC de
iones de metales pesados anidnicos y catidnicos en entornos de baja
concentracion de iones pesados mixtos de metales pesados de baja concentracion
se debe principalmente a la alta densidad de sitios de adsorcion multiples que

actuan a través de multiples mecanismos cooperativos.
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Septevani et al., (2018), elaboraron una celulosa super adsorbente a partir del
racimo de fruta vacia de la palma aceitera (EFB-NCS) obtenida por medio de una
deslignificacion, lo cual ayudo a reducir la cantidad de lignina y la hemicelulosa, la
hidrolisis se llevd a cabo con acido sulfurico. Esta mostrando una capacidad
selectiva en la adsorcién de metales pesados, en su caso tratdndose del Pb (ll),
con una eficiencia del 86%, y una capacidad de adsorcion de 24.94 mg/g con un
tiempo corto de tratamiento, siendo de 180 s. La concentracion inicial que se utilizo
para las pruebas fue 30 ppm. La mayor adsorcion que se tuvo se atribuye a un
mayor namero de sitios de union en la superficie de las nanofibras, el didmetro
trabajado fue en de un intervalo entre 9.6 a 2.5 nm. Las pruebas resultaron
favorables y con ello se determinan que es un excelente adsorbente, sin embargo,

al momento de realizar otras corridas, el material disminuia su eficiencia.

Caryn et al., (2018), utilizo celulosa cristalina extraida de hojas de palma aceitera
como un adsorbente novedoso (OPF MCC) el cual se encontraba inmovilizado por
una placa de vidrio, esto con el fin de reducir el paso de filtrado después de su
tratamiento, removiendo el colorante azul de metileno, revelando una capacidad
de adsorcién de 12.85 mg/g en la isoterma de Laingmuir, la adsorcion se preparo
en 25 ml de 10 mg/L de solucion de colorante, manipulando un pH final de 10,
aireada a 200 ml/min, por 150 minutos a una temperatura ambiente, en el cual
concluyen que el MCC OPF, puede explotarse como una tecnologia para el

tratamiento de agua.

Pérez et al., (2018), elaboraron celulosa a partir de la cascara de cacao, esta para
remover cromo, obteniendo una adsorcion maxima de 24.7% a una temperatura
ambiente de 28°C, manejando un tamafio de particula de 8 mm. La solucion
utilizada fue elaborada con dicromato de potasio a una concentracion de 10 ppm,
Los resultados del estudio cinético de adsorcion de cromo se presentan una
velocidad de remocién alta a la temperatura indicada, pero solo durante 120

minutos, pasados los 240 minutos esta empieza a disminuir, esto debiéndose al

10
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agotamiento de sitios activos, después de 6h de contacto se obtuvo un equilibrio

de adsorcion cercano a 0.83 mg de metal.
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INGENIERIA AnBIENTAL

2.1DESARROLLO EXPERIMENTAL

En la Figura 2.1, se muestra un diagrama general del desarrollo experimental

llevado a cabo en este trabajo.

de la materia prima

(tallo de rosa)

Molienda y Realizacion de Realizacion del
tamizado del |— primer N segundo
tallo blanqueamiento blanqueamiento

Acondicionamiento /|

. de la celulosa

(molienda, tamizado
y pesaje)

I

Evaluacion
del proceso
de adsorcion

N

\_contacto Y.

Figura 2.1 Diagrama general del desarrollo experimental.
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2.2 Estudio preliminar de adsorcién con los subproductos de la obtencion de
la celulosa microcristalina del tallo de rosa

Se evalu6 de manera preliminar el grado de adsorcion de los subproductos (RS, B1-
MC3, B2-MC3 y MCC3) de la celulosa microcristalina obtenida a partir de los tallos
de rosa residual, por medio de un proceso de deslignificacion sucesiva con peréxido
de hidrogeno alcalino obtenidos por Ventura-Cruz y colaboradores en 2020. En la
Tabla 2.1 se muestra la identificacion de cada uno de los subproductos antes

mencionados

Tabla 2.1 Identificacion de los subproductos de la
obtencién de celulosa microcristalina del tallo de rosa

Subproducto Tipo de proceso
RS Tallo de rosa natural
MCC3 Hidrdlisis alcalina
B1-MC3 Blanqueamiento 1
B2-MC3 Blanqueamiento 2-celulosa
purificada

Para la evaluacion preliminar de la adsorcién de colorante indigo carmin y cromo
hexavalente, se tomaron en cuenta factores como el tiempo de contacto,
concentracion de los contaminantes y la temperatura. En primer lugar se prepararon
soluciones del colorante indigo carmin de una concentracion de 20 mg/L y de Cr(VI)
de 20 mg/L. En estos experimentos, se trabajé con los materiales tamizados a malla
80, se pesaron 0.05 g de RS, B1-MC3, B2-MC3 y MCC3 por duplicado en tubos
conicos de 15 mL, después se les adicion6 a cada tubo 10 mL de la solucion de 20
mg/L de IC y se pusieron en contacto por un tiempo de 24 horas en un rotor
mecanico de la marca Glas-Col a 40 rpm a temperatura ambiente (18 a 20 °C), el
procedimiento anterior se realizé también con la solucién de 20 mg/L de Cr(VI),
terminado el tiempo de contacto se separaron las fases, y con la fase liquida se

realizo la cuantificacion del colorante indigo carmin y cromo hexavalente en un

14
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espectrofotometro UV-Vis marca Hach DR-6000 a una longitud de onda de 610 nm
y 540 nm respectivamente. Los materiales bajo estas condiciones se les denominé
RS-Al, B1-MC3-Al, B2-MC3-Al y MCC3-Alpara indigo carmin y RS-A2, B1-MC3-
A2, B2-MC3-A2 y MCC3-A2 para Cr(VI).

Después se pesaron 0.05 g de RS, B1-MC3, B2-MC3 y MCC3 por duplicado en
tubos conicos de 15 mL, después se les adicion6 a cada tubo 10 mL de la solucion
de 20 mg/L de IC y se pusieron en contacto por un tiempo de 24 horas en un bafio
maria marca Lab-Tech a 28.2 °C a 115 rpm, el procedimiento anterior se realizo
también con la solucion de 20 mg/L de Cr(VI), terminado el tiempo de contacto se
separaron las fases, y con la fase liquida se realiz6 la cuantificacion del colorante
indigo carmin y cromo hexavalente en un espectrofotometro UV-Vis marca Hach
DR-6000 a una longitud de onda de 610 nm y 540 nm respectivamente. Los
materiales bajo estas condiciones se les denominé RS-B1, B1-MC3-B1, B2-MC3-
B1 y MCC3-B1 para indigo carmin y RS-B2, B1-MC3-B2, B2-MC3-B2 y MCC3-B2
para Cr(VI).

2.2.1 Cuantificacién de indigo carmin y Cr(VI)
Para la cuantificacion del colorante por medio de UV-Vis, se elabor6 una curva de
calibracion, con concentraciones de 0.5, 1.5, 5, 10, 20, 30, 40, 50 y 60 mg/L, y se
procediéo a determinar las absorbancias de cada muestra de los experimentos

realizados a una longitud de onda de 610 nm.

En el caso de la cuantificacion de Cr(VI), se realiz6 una curva de calibracion,
partiendo de una solucion madre de 5 ppm en 100 mL, a partir de esta se tomaron
diferentes alicuotas, con el fin de obtener 5 concentraciones, las cuales fueron de
0.2,0.4, 0.6, 0.8y 1.0 mg/L, a cada una de las concentraciones se les agrego 0.5
mL de acido sulfurico, 0.5 mL de difenil carbazida y 0.5 mL de acido nitrico. En
cuanto a las muestras, se tomaron 0.2 mL de cada una, agregandole 1mL de acido
sulftrico, 1 mL de acido nitrico y 1 mL de difenil carbazida, posteriormente se les

agrego agua destilada hasta obtener 5 mL de volumen total y se determinaron las
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absorbancias tanto de la curva como de las muestras en el espectrofotémetro UV-

Vis a una longitud de onda de 540 nm.

2.3Acondicionamiento y obtencién del subproducto B1-MC3 de la obtencidn
de celulosa microcristalina del tallo de rosa

Conociendo el material mas eficiente de los subproductos del apartado anterior, se
realizo el proceso de obtencién modificando condiciones tanto de concentracion de
los reactivos quimicos, como el tiempo de reaccion y temperatura de reaccion. El
tallo de rosa utilizado en este proceso se obtuvo de diferentes mercados
municipales, uno ubicado en la comunidad de Santiago Tianguistenco y del mercado

de Ocoyoacac, ambos en el Estado de México.

Alos tallos se le retiré las espinas y se cortaron en tamafos mas pequerios, después
se trituraron para disminuir el tamafio de particula entre sus fibras y tener una mejor
superficie de contacto con los tratamientos a los cuales fue sometido. Este material
triturado se lavé con agua destilada para poder desprender impurezas del material,
gue podrian ser acarreadas en su trayecto, luego se seco6 a temperatura de 45°C,
durante 5 dias o hasta que no existié presencia de humedad. Posteriormente se
realiz6 una molienda mecanica y por ultimo el material se tamizé a malla No. 100.

A este material se le denominé RS.

20 g del material RS, fue tratado con una solucion de NaOH 0.375 M, con el fin de
solubilizar de forma parcial la hemicelulosa y eliminar las ceras residuales, pectina
y grasas naturales, después, se le agregaron 400 mL de la solucion de NaOH con
5 mL de perodxido de hidrégeno a una concentracion de 8 M, esta mezcla se colocé
en un horno de calentamiento a una temperatura de 50 °C, por tres horas a 110
rpm. Una vez pasado el tiempo, se dejé enfriar a temperatura ambiente y se
realizaron lavados con agua destilada, separando la fase solida de la liquida, hasta
ajustar el pH a 7, la parte solida obtenida se colocé en charolas y se puso en horno
de secado, a 45°C por una semana para quitar la humedad, a este material se le
denomino MCCa3.
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Una vez secado el material se le aplicé un segundo tratamiento alcalino, llamado
lignificacion o bien conocido como blanqueamiento, en el cual se elimina la lignina
de las fibras lignoceluldsicas (esto es necesario para eliminar la hemicelulosa
residual), a 5 g del material MCC3 se agregaron a un matraz Erlenmeyer y se le
adicionaron 50 mL de las soluciones de NaOH a una concentracién 8 My 50 mL de
H202 a una concentracion de 2 M, esta mezcla se coloco en bafio maria bajo las
mismas condiciones de la primera hidrolisis, mencionadas anteriormente, solo
reduciendo el tiempo a dos horas, terminado este tiempo, el material resultante
denominado B1-MC3 se lavo con agua destilada hasta que el agua de lavado tuviera
pH de 7 y después se coloco en un horno de calentamiento, para quitar la humedad
presente, posteriormente se molid y con el material B1-MC3 seco se volvio a repetir
el procedimiento anterior para obtener la celulosa microcristalina (B2-MC3), el cual
ya seco se molié y tamiz6 a un tamafio de malla No. 100.

2.4Proceso de adsorciéon de los subproductos lignocelulésicos con los
contaminantes.

2.4.1 Efecto del tamafio de particula de los subproductos
lignoceluldsicos en el proceso de sorcion

Los materiales en su forma natural se molieron y tamizaron en dos tamafios de
particula diferentes, malla No. 80 y 100. De cada tamafio de particula se pesaron
por triplicado 0.1 g del material en tubos coénicos de 15 mL, a los cuales se les
agreg6 10 mL de una solucion de 50 mg/L de colorante indigo carmin y se pusieron
en contacto por 24 horas en un rotor mecanico a temperatura ambiente, terminado
el tiempo de contacto, se separaron las fases y a la fase liquida se cuantifico la
concentracion final de indigo carmin por UV-Vis a 610 nm. El proceso anterior se
llevd a cabo también con una solucién de Cr(VI) de concentracion inicial de 5 mg/L,
la cuantificacion de este contaminante se llevd a cabo por UV-Vis de acuerdo con
la norma mexicana NMX-AA-044-SCFI-2014 a 540 nm.

Con este experimento se pretendid conocer si el tamafio de particula del material

tiene un efecto en el proceso de sorcidn.
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2.4.2 Efecto de la masa de los subproductos lignocelulésicos en el
proceso de sorcion

Las masas que se utilizaron fueron: 0.05, 0.075, 0.1, 0.15, 0.25, 0.5, 0.75y 1 g de
los subproductos lignocelulésicos de la obtencion de la CMC a partir del tallo de
rosa, se pesaron por triplicado en tubos conicos de 15 mL (con el mejor tamafio de
particula para cada contaminante), a los cuales se les agreg6 10 mL de una solucién
de 50 mg/L de colorante indigo carmin y se pusieron en contacto por 24 horas en
un rotor mecanico a temperatura ambiente, terminado el tiempo de contacto, se
separaron las fases y a la fase liquida se le cuantifico la concentracion final de IC
por UV-Vis a 610 nm. El proceso anterior se llevé a cabo también con una solucién
de Cr(VI) de concentracion inicial de 5 mg/L, la cuantificacion de este contaminante
se llevo a cabo por UV-Vis de acuerdo con la norma mexicana NMX-AA-044-SCFI-
2014 a 540 nm.

2.4.3 Efecto del pH en el proceso de sorcion

Se pesaron por triplicado con la mejor masa del material obtenida del apartado
anterior en tubos cénicos de 15 mL, a los cuales se les agregd 10 mL de soluciones
de 50 mg/L de colorante indigo carmin a diferentes pH (2, 4, 6, 7, 8 y 10) y se
pusieron en contacto por 24 horas en un rotor mecénico a temperatura ambiente,
terminado el tiempo de contacto, se separaron las fases y a la fase liquida se le
cuantifico la concentracion final de indigo carmin por UV-Vis a 610 nm. El proceso
anterior se llevo a cabo también con una solucion de Cr(VI) de concentracion inicial
de 5 mg/L, la cuantificacion de este contaminante se llevé a cabo por UV-Vis de
acuerdo con la norma mexicana NMX-AA-044-SCFI-2014 a 540 nm.

2.4.4 Efecto del tiempo de contacto

Se pesaron por triplicado con la mejor masa de CMC en tubos cénicos de 15 mL, a
los cuales se les agregd 10 mL de solucion de 50 mg/L de colorante indigo ajustada
al mejor pH y se pusieron en contacto a diferentes tiempos (5, 10, 15, 20, 30 min, 1,

3,5, 8,12, 24 y 48 horas) en un rotor mecanico a temperatura ambiente, terminado

18



A Capitulo 2. Desarrollo experimental

uuuuuuuuuuuuuu

el tiempo de contacto, se separaron las fases y a la fase liquida se le cuantifico la
concentracion final de indigo carmin por UV-Vis a 610 nm. El proceso anterior se
llevé a cabo también con una solucion de Cr(VI) de concentracion inicial de 5 mg/L,
la cuantificacién de este contaminante se llevd a cabo por UV-Vis de acuerdo con
la norma mexicana NMX-AA-044-SCFI-2014 a 540 nm.




...................

Capitulo 3.
Resultados y discusion
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3.1Estudio preliminar de adsorciéon con los subproductos de la obtencion de
la celulosa microcristalina del tallo de rosa

Al finalizar los experimentos de la evaluacion preliminar de los subproductos de la

obtencion de celulosa microcristalina del tallo de rosa, fisicamente se observé un

cambio de coloracion de las soluciones acuosas lo que se atribuye a un aumento

en la adsorcién de los contaminantes con los diferentes materiales (Figuras 3.1y

3.2).

Figura 3.1. Cambio de coloracién de las soluciones acuosas con
indigo carmin, después del proceso de sorcion.

Figura 3.2. Cambio de coloracién de las soluciones acuosas con Cr (VI),
después del proceso de sorcion.
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Los valores de concentracién obtenidos de indigo carmin al finalizar el tiempo de
contacto de la prueba preliminar, tanto para las muestras que fueron sometidas a
temperatura como a las que estuvieron a temperatura ambiente, se muestran en la
Tabla 3.1, en donde se observan cambios entre las diferentes condiciones. Con la
ecuacion del grafico obtenido de la curva de calibracién, se despejo “y” para conocer
la concentracion del contaminante de cada una de las muestras y comparar cada
valor con la concentracion inicial del indigo carmin que fue de 18 mg/L. La
concentracion del colorante en cada muestra analizada esta por debajo de la

concentracion inicial.

Tabla 3.1. Concentraciones de indigo carmin después del
proceso de sorcion.

Materiales Concentracion (mg/L)
RS - Al 15.04
RS -B1 17.31
MCC3 - Al 13.06
MCC3 - B1 14.93
B1-MC3-Al 9.55
B1-MC3-B1 16.35
B2 - MC3-Al 17.36
B2 - MC3-B1 16.88

Se observo que el blanqueamiento 1 (B1-MC3-Al) puesto a temperatura ambiente,
tuvo un porcentaje de remocion del 47%, el material que obtuvo menor remocion
fue el blanqueamiento 2 (B2-MC3-Al) puesto a temperatura ambiente, teniendo un
porcentaje de remocion de apenas el 3.62%, y el cual tiene una remocion semejante

al de la rosa residual (RS - B1), con un porcentaje de 3.84 (ver Figura 3.3)
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Figura 3.3. Comparacién de las concentraciones finales del indigo carmin,
después del proceso de sorcién con los materiales.

Con respecto a los resultados obtenidos para la remocién preliminar de Cr(VI), se
obtuvieron las absorbancias de las muestras después del contacto para obtener la
concentracion del Cr(VI) a partir de estos valores, se despejo “y” de la ecuacion que
se obtuvo de la curva de calibracién que se realizd para la cuantificacion de este

contaminante, obteniendo los valores que se muestran en la Tabla 3.2.
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Tabla 3.2. Concentraciones de Cr(VI) después del
proceso de sorcion.

Materiales Concentraciones (mg/L)
Rs - A2 9.84
RS - B2 8.51
MC3 - A2 9.48
MCC3 - B2 6.27
B1-MC3-A2 4.43
B1-MC3-B2 2.90
B2 - MC3 - A2 5.14
B2 - MC3 - B2 7.08

De acuerdo con los resultados obtenidos que se observan en la Figura 3.3, el que
mostré mayor eficiencia de adsorcion, fue el blanqueamiento uno (B1-MC3), tanto
para temperatura ambiente como a temperatura de 28 °C, teniendo un porcentaje

de remocion del 77.52 y 91.28% respectivamente.

B2 - MC3 - B2
B2 - MC3 - A2
B1-MC3-B2

B1-MC3 - A2

MCC3 - B2

Materiales

MC3 - A2

RS - B2

Rs - A2

L T P P U L T

0 2 4 6 10

oo —

Concentracion (ppm)

Figura 3.4. Comparacion de las concentraciones finales del Cr(VI),
después del proceso de sorcién con los materiales.

e —— o 0 —0 0 0/ 0 02— ————8 o/ 0 W W b0 bmebem e e 0/ 0 0 0 0/ e
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3.2Acondicionamiento y obtencion del subproducto B1-MC3 de la obtencion
de celulosa microcristalina del tallo de rosa

De acuerdo con los resultados preliminares que se discutieron anteriormente el
material denominado B1-MC3 (tallos de rosa con el blanqueamiento uno), fue el
subproducto que mejores resultados de remocion presentd para ambos
contaminantes, por lo que se procedié a obtener mas de este material, cambiando
las condiciones del proceso como se mencioné en el apartado 2.3. En la Figura 3.4,

se muestran el tallo de rosa natural ya acondicionado.

Figura 3.5. Tallos de rosa molidos y tamizados a malla No. 100

La primera hidrdlisis del material se llevo a cabo como se indicé en el capitulo
anterior, una vez pasado el proceso de esta primera hidrolisis, se saco del horno de
secado y se dejo enfriar a temperatura ambiente, se observa un cambio de color de
la fase liquida a un café intenso, asi como también un cambio en el color de la fase
solida de color arena a un café claro tal como se aprecia en la Figura 3.5.
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Figura 3.6. Material MCC3 obtenido de la primera hidrélisis de los tallos de rosa

Después del blanqueamiento 1, la parte sélida se lavo hasta ajustar el pH a 7, este
se coloco en un horno de secado para retirar la humedad presente, una vez pasado
este proceso se saco del horno, obteniendo el material B1-MC3, con una coloracién

blanca, como se aprecia en la Figura 3.7.

Figura 3.7. Tallos de rosa después del primer blanqueamiento
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3.3Proceso de adsorcion del subproducto B1-MC3 con los contaminantes.

3.3.1 Efecto del tamafio de particula en el proceso de adsorcion de los

contaminantes

A partir de la obtencion del material denominado B1-MC3, este se tamiz6 a dos
tamafos de particula diferentes a malla No. 80 y No. 100, esto para evaluar si el
tamafio de particula del material tiene algun efecto en la adsorcion de los

contaminantes en estudio.

En la Figura 3.8 se observan los resultados obtenidos del porcentaje de remocién
para el colorante indigo carmin con los dos diferentes tamafios de particula del
material, indicando que, no existe un efecto del tamafio de particula del material en
proceso de adsorcion para el colorante indigo carmin.

No. de malla

Figura 3.8 Efecto del tamafio de particula en la remocion de
indigo carmin con B1-MC3.
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El mismo comportamiento se observo con el material en la remocion de cromo
hexavalente para ambos tamafios de particula (Figura 9), es decir, no existio un
efecto en la remocion de cromo hexavalente por el tamafio de particula del material,
por lo tanto, para los experimentos siguientes se utilizé el material con el tamafio de

particula no. 100.

20
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Figura 3.9 Efecto del tamafio de particula en laremocién de
Cr(VI) con B1-MC3.

3.3.2 Efecto de la masa del adsorbente en el proceso de adsorcion de los

contaminantes

Se evaluaron diferentes masas del material B1-MC3, de 0.05 a 0.5 g, los cuales al
finalizar el contacto con la solucién de indigo carmin de 50 mg/L y determinar la
concentracion final de este, se observa en la Figura 3.10, que no existe un efecto
de la masa del adsorbente en el porcentaje de remocion del contaminante los
resultados se observan en la Figura 3.10, se puede ver que en la mayoria de las

masas evaluadas remueven entre 20 a 24% del contaminante.

28



£+
[I“AM Capitulo 3. Resultados y Discusion

100
90 - ¢ B1-MC3
80—-
70+
60-
50 -
40—-
30—-
0] ® & o . ¢

% de Remocion de IC

T T T T T T T T T T 1
0.0 0.1 0.2 0.3 04 0.5 0.6

Masa del material adsorbente (g)

Figura 3.10 Efecto de la masa del adsorbente B1-MC3 en la
remocion de indigo carmin.

Un comportamiento contrario se observé en el efecto de la masa del adsorbente en
la remocién de Cr(VI), de acuerdo con lo que se observa en la Figura 3.11, conforme
va aumentado la masa de B1-MC3 aumenta el porcentaje de remocion de 5.99 a

36.84% del contaminante.

De acuerdo con los resultados anteriores, se decidi6 utilizar una masa del

adsorbente de 0.1 g, para facilitar la separacion de las fases en los siguientes
experimentos.
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Figura 3.11 Efecto de la masa del adsorbente B1-MC3 en la
remocion de Cr(VI).

3.3.3 Efecto del pH en el proceso de adsorcion de los contaminantes

Para esta parte del trabajo, el resultado es importante, pues que siempre que se
suele tratar agua, el efluente difiere de diferente pH, no siempre se tiene un pH

neutro, en algunos casos puede llegar a ser alcalino o acido segun sea el caso.

En la evaluacion del efecto del pH, se utilizé el tamafio de particula del material
adsorbente malla 100 y la masa del mismos de 0.1 g, y se colocaron en contacto

con las soluciones de pH 2, 4, 6, 7, 8 y 10 de ambos contaminantes.

En la remocion de indigo carmin, se observa un efecto del pH en el porcentaje de
remocion de dicho contaminante, este comportamiento se observa en la Figura 3.12.

A pH 2 es donde se obtiene una mayor remocién con casi un 70%.
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Figura 3.12 Efecto del pH en la remocion de indigo carmin con B1-MC3.

En la Figura 3.13, se observa el comportamiento del efecto del pH en la remocion
de Cr(VI) con el material adsorbente B1-MC3, y también se observa que el pH tiene
un efecto en la remocion de este contaminante, siendo el pH 2 el mas efectivo,

obteniendo un 32% de remocion aproximadamente.
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Figura 3.13 Efecto del pH en la remocion de Cr(VI) con B1-MC3.

3.3.4 Efecto del tiempo de contacto en el proceso de adsorcion de los

contaminantes

El tiempo es uno de los factores importantes en el proceso de adsorcion, debido a
gue se obtiene el parametro de tiempo de equilibrio, el cual, es el tiempo maximo
donde el material adsorbente remueve a los contaminantes, ademas también se

obtienen pardmetros de velocidad.

Los tiempos evaluados fueron de 5 minutos hasta 72 horas, de acuerdo con la
Figura 3.14, se observa que el material B1-MC3 remueve al indigo carmin a partir
de 10 minutos y a partir de 16 horas se llega al equilibrio, es decir, el tiempo maximo
que este adsorbente remueve al colorante en estudio y en la grafica también se

observa que la adsorcion es rapida en los primeros tiempos estudiados.
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Figura 3.14 Efecto del tiempo en la remocién de indigo carmin con B1-MC3.

En la Figura 3.15, se observa que el material B1-MC3 remueve al cromo
hexavalente a partir de 5 minutos y a partir de 10 minutos se llega al equilibrio, es
decir, el tiempo maximo que este adsorbente remueve a este contaminante y en la
grafica también se observa que la adsorcidon es mas rapida que la remocion con el

colorante.
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Figura 3.15 Efecto del tiempo en la remocion de Cr(VI) con B1-MC3.
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CONCLUSIONES

a) De todos los materiales que se pueden obtener durante el proceso de obtencién
de celulosa a partir de tallos de rosa el material denominado B1-MC3 es el que

presenta mejores propiedades como adsorbente.

b) El tamafo de particula del material adsorbente no tiene ningun efecto en la

adsorcion de ambos contaminantes.

c) La cantidad de masa del adsorbente no tiene efecto en la remocién de colorante,
pero si en la remocion de Cr(VI), a mayor masa del adsorbente mayor remocién

de este contaminante.

d) El pH sitiene un efecto en la remocién de ambos contaminantes con el material

B1-MC3, a pH 2 se tiene una mejor remocion en ambos contaminantes.

e) Ambos contaminantes se adsorben de manera rapida por el material adsorbente,
para el colorante se obtiene un tiempo de equilibrio de 16 horas y para el Cr(VI)

de 10 minutos.
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RECOMENDACIONES

a) Evaluar el efecto de la concentracidon de los contaminantes (indigo carmin y
Cr(VI)) en la remocién con el material adsorbente.

b) Evaluar el efecto de la temperatura en la remocién de los contaminantes con
el material adsorbente.

c) Y evaluar la remocion de los contaminantes con el material adsorbente en

condiciones en flujo en continuo.
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