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Resumen

En este trabajo se propone la aplicacion del proceso electroless deposition (deposicion de
iones metélicos sin electricidad), combinado con la técnica de centrifugacién, con el objetivo de
estudiar la remocion de iones de metales pesados como el Cu, Sn'y Pb en soluciones acuosas. Se
evaluaron tres diferentes de concentraciones (10, 50 y 100 ppm) en muestras sintéticas de
CuSO45H20, SnCl2 y Pb(NOs)., sometiéndolas a un tiempo de centrifugacion de 30 min a cada
una, a las velocidades de rotacion de 0, 1,000 y 2,000 rpm, utilizandose como céatodo al Fe, en
forma de alambre, con masas de 0.10 g y 0.05 g. Para las condiciones de 0.10 g de Fe y 100 ppm
de Cu?* se alcanzé un promedio del 96% de remocion de iones de Cu®* a 2,000 rpm, para Sn®* el
89% de remocidn en 2,000 rpm para a la concentracion de 10 ppm y 65% de remocion de iones de
Pb?* en 2,000 rpm a 100 ppm, con un érea superficial de 57.94 cm?. Mientras que para la masa de
0.05 g de Fe se alcanz6 el mejor promedio de 87% de remocion de iones de Cu?*en 2,000 rpm y
10 ppm, para Sn?* el mejor porcentaje de remocion obtenido fue de 88% a 2,000 rpm en 100 ppm
y para Pb?* el mejor porcentaje de remocion que se alcanzé fue de 66% a 2,000 rpm, de las tres
condiciones de concentracion estudiadas con un area superficial de 28.97 cm? en las tres
condiciones estudiadas. En las micrografias de SEM se analizaron los alambres con y sin dep6sitos
donde se visualizaron estructuras amorfas incrementando su didmetro de 39.10 um inicial a el
mejor didmetro alcanzado para Cu fue de 69.11 pm, de 93.56 pm para Sn como su maximo y un
106.39 um en Pb como su méximo diametro, estos resultados dan a conocer a este método como
una aplicacion factible para la remocidn de metales pesados en aguas residuales industriales.

Palabras clave: electroless deposition, remocién de metales, deposicion, remediacion.



Abstract

This work proposes the application of the electroless deposition process (deposition of metal
ions without electricity), combined with the centrifugation technique, with the aim of studying the
removal of heavy metal ions such as Cu, Sn and Pb in aqueous solutions. Three different
concentrations (10, 50 and 100 ppm) were evaluated in synthetic samples of CuSO45H,0, SnCl;
and Pb(NOs)z2, subjecting them to a centrifugation time of 30 min each, at rotation speeds of 0 ,
1,000 and 2,000 rpm, using Fe as cathode, in wire form, with masses of 0.10 g and 0.05 g. For the
conditions of 0.10 g of Fe and 100 ppm of Cu?*, an average of 96% removal of Cu®* ions was
reached at 2,000 rpm, for Sn?* 89% removal at 2,000 rpm for the concentration of 10 ppm and
65% removal of Pb?* ions at 2,000 rpm at 100 ppm, with a surface area of 57.94 cm?. While for
the mass of 0.05 g of Fe the best average of 87% removal of Cu?* ions was reached at 2,000 rpm
and 10 ppm, for Sn?* the best removal percentage obtained was 88% at 2,000 rpm at 100 ppm and
for Pb?* the best removal percentage that was reached was 66% at 2,000 rpm, of the three
concentration conditions studied with a surface area of 28.97 cm? in the three conditions studied.
In the SEM micrographs, the wires with and without deposits were analyzed where amorphous
structures were visualized increasing their initial diameter from 39.10 um to the best diameter
reached for Cu was 69.11 pm, 93.56 um for Sn as its maximum and 106.39 pm in Pb as its
maximum diameter, these results make this method known as a feasible application for the removal

of heavy metals in industrial wastewater.

Keywords: electroless deposition, metal removal, deposition, remediation.
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I. Introduccion

El acceso a agua limpia es un problema serio que afecta el bienestar fisico y la economia de

las comunidades, esta escasez es un fenémeno provocado directamente por los seres humanos.

Segun las estimaciones de la Organizacion Mundial de la Salud, méas de 2,100 millones de
personas en el mundo estan sin el acceso a fuentes adecuadas de agua potable [4]. En México, el
50% del agua utilizada se vierte en los rios sin tratarse, poniendo en riesgo la flora y fauna de los
ecosistemas e inclusive atentando contra la salud de las poblaciones aledafias, representando un

problema critico en la sociedad.

La Ley General de Equilibrio Ecoldgico y Proteccién al Ambiente (LGEEPA) establece que
la prevencion y control de la contaminacion del agua, es fundamental para evitar que se reduzca
su disponibilidad y para proteger los ecosistemas del pais [5]. El agua concesionada esta destinada

el 76% al uso agricola, 9% uso industrial y 14% al uso doméstico [6].

Para abordar estos problemas, Pérez et al. argumentaron que una gran cantidad de
investigaciones deben llevarse a cabo para identificar nuevos métodos de tratamiento de aguas
residuales a menor costo y con menos energia, al mismo tiempo, minimizando el uso de productos
quimicos y el impacto sobre el medio ambiente [7]. Algunos como, Deviller et al. (2020) predicen
que los puntos criticos de estrés hidrico permaneceran, e incluso, se incrementard dadas las
presiones continuas, como la expansion de la urbanizacion, el aumento de la poblacion y el cambio
climatico [8]. Existen en la actualidad un amplio disefio de sistemas de tratamientos de aguas
residuales con diversos componentes y modificaciones han sido evaluados para mejorar la
eficiencia de la remocion de los metales pesados, esto evidencia la preocupacion de las autoridades

y de la comunidad cientifica por presentar soluciones a esta problematica.

Por otra parte, los metales pesados son sustancias tdxicas que tienden a persistir
indefinidamente en el medio ambiente, comprometiendo la salud de las personas mediante su
acumulacién e ingreso a la cadena alimenticia, donde se destaca que las principales fuentes de

contaminacion por metales pesados provienen de la industria y de la mineria.

Dentro de los principales sectores industriales que son fuente de contaminacion de metales
pesados se encuentran la mineria, la industria del cemento, produccion de acero, material

fotografico, fabricacion de textiles, conservacion de la madera entre otros.
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La calidad de las aguas residuales tratadas que se descargan en otros cuerpos de agua lleva
a un problema de dispersion de contaminantes, la implementacion del uso de metales en los
procesos industriales ha permitido que grandes concentraciones de residuos de metales pesados

potencialmente toxicos sean emitidas a la atmdsfera y vertidos en ambientes acuaticos y terrestres.

Los efectos de la contaminacidén por metales pesados son dafiinos en la salud humana,
teniendo por origen a la contaminacion del agua, tiene como riesgos significativos enfermedades
como diarrea, infecciones, malnutricion, cancer entre otras enfermedades, las cuales en la
actualidad segln la ONU aquejan alrededor de 1.7 millones de muertos al afio en zonas donde se
encuentra una gran actividad industrial pero que carecen de sistemas eficaces de gestion de aguas

residuales, debido a su poca importancia y que atentan con el bienestar de la salud publica.

La clasificacion de las técnicas, de acuerdo a lo reportado por Caviedes, para el tratamiento
de metales pesados en las aguas residuales depende de diferentes factores, clasificandolas como
convencionales a las técnicas que habitualmente se emplean para la remocion de estos
contaminantes, y las no convencionales, a aquellas que corresponden a procesos innovadores para

la eliminacién de metales en aguas residuales, generalmente de uso industrial [3].

Entre los diversos métodos existentes podemos encontrar a la precipitacion, la coagulacion,
filtracion, tecnologias de membranas, tratamientos electroquimicos, adsorcion y bioadsorcion,
todos sin duda tecnologias que han tenido una gran valoracion en la actualidad para ser alternativas
sofisticadas y con grandes indices de remocion en los metales pesados pero que han resultado
bastantes costosos e ineficientes especialmente cuando la concentracion de los metales es muy
baja, ademas de la formacion, disposicion y almacenamiento de lodos y desechos originados

durante los procesos lo cual se convierte en un problema mayor a resolver.

Una tecnologia ampliamente usada en aplicaciones modernas para la recuperacion de
metales o en el tratamiento de aguas residuales, son los procesos electroliticos que se fundamentan
en la electrolisis, en donde se genera una solucion conductora de electricidad cuando un electrolito

se disuelve en agua o en otro solvente polar.

Otra tecnologia emergente es la electroless deposition o deposicion no electrolitica que
postula Lin y Felix, siendo un método de deposicion sin uso de energia eléctrica por una fuente
externa, que implica iones de metales reducibles en la solucién y metales "menos nobles"

soportados en un sustrato, que son los responsables de la reduccion de iones metalicos. Como
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resultado, se forma una capa de metal noble en una particula de metal menos noble, es asi como la
electroless deposition emplea un proceso innovador para la remocion de iones de metales pesados

en las aguas residuales industriales [9].

La eliminacion de iones de metales pesados diluidos en el agua residual mediante la
combinacion de dos fundamentos importantes, como la electroless deposition, utilizando el efecto
de la fuerza centrifuga dentro del sistema, constituye una aplicacién novedosa, es decir, cuando
una solucion se somete a una accion giratoria, las particulas de mayor densidad que el agua pura
se ven obligadas a moverse hacia afuera debido a la accion de la fuerza centrifuga, finalmente,
estas particulas se depositan en la region inferior del recipiente (tubo de centrifuga) [9]. Esta
técnica de separacion es un proceso dependiente de la densidad, usualmente la densidad de los
iones de metales pesados es mucho mayor que la del agua, por lo que se colocan en el extremo del
tubo de centrifuga los iones de metales pesados y sus contra iones, alcanzando una concentracion
mucho mas alta en el fondo del tubo de centrifuga, donde se encuentra el metal de sacrificio, esto
favorece en gran medida la tasa de remocion de iones de metales pesados en el agua residual

industrial.

El proceso de electroless deposition emplea los fundamentos de la termodinamica,
especificamente con la energia libre de Gibbs, ya que la fuerza motriz del proceso esta determinada
por los potenciales estandar de reduccion y el efecto de la fuerza centrifuga, para eliminar los
metales pesados del agua como una innovadora alternativa para la separacion de los metales
pesados del agua de uso industrial.

En las dltimas décadas se han emprendido acciones encaminadas a promover la
concientizacion, construir un compromiso politico y activar la accion sobre cuestiones criticas del
agua en todos los niveles para facilitar la conservacion, proteccion y desarrollo de procesos de
tratamiento de agua para que sea un beneficio sostenible para todos en el planeta para el 2030, se
plantearon objetivos de desarrollo sostenibles a nivel mundial donde juntos estamos trabajando
para cumplir en reducir sustancialmente el niamero de muertos y enfermedades producida por
productos quimicos peligrosos, ademas de tener agua limpia y un buen saneamiento para todos en

el planeta.
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2.1 Electroquimica

Como expresa Kempler et. al, ,la electroquimica subyace en aspectos criticos de la
civilizacion modernay es esencial para mitigar el cambio climatico [10]. La electroguimica es una
rama de la quimica que estudia la transformacion entre la energia eléctrica y la energia quimica,

asi como la produccion de corriente eléctrica, mediante reacciones quimicas [11].

Una celda electroquimica es un dispositivo experimental que permite generar electricidad
mediante una reaccion redox espontanea. Existen dos tipos de celdas electroquimicas, las
galvanicas y las electroliticas como se muestra en (Figura 1), las celdas electroliticas estan
compuestas por un &nodo y un catodo que se sumergen en una solucién acuosa, y sus electrodos

pueden estar constituidos por un mismo metal o diferentes metales.

GENERADOR

AN QD O "—) \ \ ¢ CATODO

ELECTROL T — — DA

Figura 1: Esquema de las partes que conforman una celda electrolitica.

La celda electroguimica se representa mediante un diagrama que muestra la forma oxidada
y reducida de la sustancia electroactiva [1], las celdas se dividen en celdas primarias, secundarias
y de combustible [1]. Existen dos tipos de reacciones dentro de las celdas electroquimicas, el
fenomeno de electrélisis produce un cambio quimico a través de la energia eléctrica y las
reacciones redox espontaneas, estas Ultimas son generadas gracias a la conversion de energia

quimica que tiene cada especie.
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El proceso de electroless deposition (deposicién sin electrodos, deposicion no electrolitica,
deposicion sin electricidad, etc.) implica un fendmeno de transferencia de carga y, como tal, debe
considerarse como un proceso electroquimico [12]; el mecanismo electroquimico asume que la
reaccion de deposicion de metal depositado se puede separar en dos medias reacciones, una
semirreaccion de oxidacion y una semirreaccion de reduccion [13], este proceso también se
desarrolla bajo los términos de fuerza electromotriz o fem y el potencial de celda, los cuales

constituyen la fuerza impulsora del proceso de deposicion.

2.2 Ecuacion de Nernst

Nernst fue el primero en obtener una ecuacion tipo analoga, que relaciona el potencial de
celda con la actividad de iones de metal en una solucion, de este modo, bajo condiciones de
equilibrio termodinamico en la interfase electrodo-solucién, el trabajo de transporte del ion, desde
el metal hasta la solucion o viceversa es igual a cero, en realidad en la interfase electrodo-solucion

existe no solo equilibrio idnico, sino también equilibrio electrénico.

Realmente, al estudiar el equilibrio electrédico en un sistema (Reducida [Red] + oxidada
[Ox]) de la sustancia, puede obtenerse facilmente la ecuacion para la diferencia de potencial de los
extremos del circuito, suponiendo que el paso Ox <»Red en la solucion se realiza con participacion
de electrones solvatados y que se establece equilibrio entre electrones solvatados y electrones de

la fase metdlica [14].

La ecuacion de Nernst se utiliza para calcular el potencial de reduccién de una especie fuera
de las condiciones del estado estandar, la energia de reaccion se expresa de acuerdo con la ecuacion
(2.2):

RT
E = E° +— (2.1)
+nF InQ

Donde Q es el cociente propio de las actividades de las especies involucradas en el proceso
redox (oxidante y reductora), y el potencial estandar de la celda esta relacionado con la energia

libre de Gibbs por la ecuacion (2.2):

AG®° = —nFE° (2.2)
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La ecuacién de Nernst relaciona el potencial de la celda ecuacion (2.5) con un valor de
potencial en estado estandar, “E°” y las actividades de las especies que toman parte en la reaccion
de celda. Conociendo los valores de E° y las actividades, podemos calcular el potencial de la celda
[1]. Para determinar si la reaccidn es espontanea se puede utilizar el valor de E, donde es necesario
conocer los valores de E° y InQ en la ecuacion (2.6) y sustituir el valor de E° en la ecuacion (2.2).
A continuacién, se establece la termodinamica de la celda para el proceso electroless deposition

de Pb sobre Fe, como metal de sacrifico en las ecuaciones (2.3) y (2.4):

E;xidacién: Fe(s) :) Fe?* +2e~ = —0.44 2.3)
Ereduccion: PP{ac) + 2¢” = Pbiy) = —0.13 (2.4)
Eelaq = (—0.44) — (=0.13) = — 031V (2.5)

2.3 Electrones en metales

Las partes metalicas de un sistema se pueden eliminar por su potencial eléctrico, dado que
con frecuencia comparamos potenciales eléctricos de dos alambres diferentes de la misma
composicion; sin embargo, es evidente que la division del potencial quimico en una parte
“quimica” y una parte “eléctrica” dentro de una pieza inica de metal, como la parte quimica de la
tendencia de escape proviene de las interacciones de las particulas cargadas eléctricamente que
componen cualquier porcion de materia, no hay forma de determinar en una porcion Unica de

materia donde cesa la parte “quimica” y donde comienza la parte “eléctrica” [1].

La definicion arbitraria implicita en la ecuacién (2.6) simplifica la forma de potencial

quimico del ion metalico en un metal, en cualquier metal existe un equilibrio entre los &tomos del

metal (M) y los iones metalicos Mz y los electrones:

M o MZ" +ze- (2.6)
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2.4 Teoria de la doble capa

Cuando un metal se sumerge en un electrolito, se produce una distribucion de cargas que

puede ser atribuida a diferentes fenémenos:

> Orientacion de dipolos en la interfase metal-solucion.
» Transferencia de carga a través de la interfase.

» Adsorcion de iones en la interfase.

En la interfase metal-electrolito se forman dos capas cargadas con signo opuesto que se
mantienen a una cierta distancia una de la otra y juntas forman lo que se denomina doble capa.

Esta es la causa por la que se crea una diferencia de potencial en la interfase.

Posteriormente se demostrd que se ajusta mas a la realidad la existencia de una capa difusa,
ya que se existe un cierto movimiento de iones producido por la diferencia de presion osmoética

entre la zona proxima al metal y la zona del interior de la solucién [15].

2.4.1 Modelo Helmholtz-Perrin

Helmholtz (1879) propuso el primer modelo de la doble capa eléctrica en el cual concibid la
separacion de carga en la interfase metal-electrolito y propuso que la carga en la solucion se
encuentra adyacente a la superficie del electrodo, de manera que existen dos planos de carga con

polaridad distinta separados por una distancia de orden molecular [16].

El modelo de Helmholtz consiste en los iones solvatados de la doble capa se sitlan
ordenadamente sobre la superficie del electrodo manteniéndose separados de él mediante sus
esferas de hidratacion, para establecer la distancia relativa de los iones a la superficie del electrodo
se utiliza como referencia el plano externo de Helmholtz “d”, el cuél pasa a través de los iones
solvatados, cuando los iones quedan unidos a la superficie del electrodo forman parte del plano
interno de Helmholtz [17].

La doble capa en una interfase metal-disolucion consiste, en la existencia de exceso de
electrones sobre el metal y otros iones del lado de la solucidn con iones de carga opuesta, que se
comporta como un condensador de placas paralelas, al lugar geométrico ocupado por los centros
de los iones se le conoce como plano interno de Helmholtz (1) como se muestra en la (Figura 2),

el punto 2 se refiere el plano externo de Helmholtz, el punto 3 a la capa difusa, el punto 4 a los

10
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iones solvatados (cationes), el punto 5 los iones adsorbidos especificamente y el punto 6 las

moléculas del solvente electrolitico, siendo los puntos caracteristicos estudiados por Helmholtz en

su modelo.
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Figura 2: Representacion esquematica del modelo de doble cada en una interfase electrodo

solucién de Helmholtz-Perrier.

2.4.2 Modelo de Gouy-Chapman

Gouy y Chapman establecieron un modelo en el cual no se consideraba una distribucién de
cargas compactas, sino una zona difusa semejante a una nube formada por un gradiente de
particulas puntuales de carga contraria a la del electrodo, cuya densidad disminuye con la distancia
del electrodo [18].

En el modelo de Gouy-Chapman se consideran también las fuerzas entre los iones de la
disolucidn y la agitacion térmica, que tienden a romper el orden creado por la interaccién con el
electrodo. La disposicion rigida de los iones en la disolucion a una cierta distancia d del electrodo,
se convierte ahora en una estructura difusa, de tal forma que el exceso de carga ionica de la
disolucion no se encuentra localizada en la inmediata vecindad de la superficie del electrodo, sino

que se distribuye gradualmente desde dicha superficie hasta el seno de la disolucion.
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El modelo de Gouy-Chapman so6lo considera la accion de fuerzas electroestaticas y trata a
los contraiones como particulas puntuales [19]. Estos modelos proponen que las superficies sélidas
con carga positiva o negativa tenderdn a atraer iones de signo contrario (contraiones), que
neutralicen la carga [19], considera a los iones situados en una capa difusa como cargas puntuales
que obedecen la ley de distribucion y que el trabajo necesario para transportar un mol de iones
desde el seno de la disolucién hasta el punto situado en la capa difusa representa un potencial
interno en el seno de la disolucion, dependiendo de la distancia del electrodo y la concentracion

del ion de la disolucion.

Sin embargo, este modelo no sirve para explicar los fendmenos de electrocapilaridad, en

realidad solo se aplica para concentraciones muy bajas de iones [18].

2.4.3 Modelo de Stern

El modelo de Gouy-Chapman no tuvieron consideracion de las fuerzas de adsorcion y el
radio de los contraiones, los iones tienen tamafio finito y no pueden acercarse a la superficie mas
alla de su radio idnico, si los iones estan solvatados el espesor de la primera capa de solvente debe
adicionarse al radio i6nico y también debe considerarse un espesor extra cuando existe solvente
adsorbido en la superficie del electrodo [16], este modelo es apropiado para concentraciones de

electrolito altas y potenciales altos.

Entonces la distribucidn continua de carga esta cortada en el plano de méxima aproximacion
y en consecuencia la doble capa queda dividida en dos regiones como se muestra en la (Figura 3):
Capa compacta (Capa de Helmholtz o capa interna) y capa difusa (se extiende desde el plano de
méaxima aproximacién hasta el seno de la disolucion) [19], esto gracias a la presencia de iones

adsorbidos especificamente junto al metal modificado.

A = ancho de 1a capa de Stern
H (nm)

b o .
P - ®o
-l

3.

SRS I
B ET

L} )
mr ohp 1HP OHP

Figura 3: Esquema de la doble capa difusa del modelo de Stern.
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2.5 Descripcion de la atmosfera ionica
2.5.1 Teoria de la interaccion ion-ion

Anteriormente se establecié que las interacciones electrostaticas entre iones son las
principales responsables de las desviaciones de la idealidad de las disoluciones ionicas, esta
caracteristica dominante es la base de la teoria de Debye-Hiickel de las disoluciones ionicas,
desarrollada por P. Debye y E. Hickel en 1923 [20].

Los iones de carga opuesta se atraen, por lo tanto, resulta méas probable encontrar aniones
cerca de los cationes en la disolucidn y viceversa. Globalmente la disolucién es neutra, de acuerdo
al principio de electro neutralidad, pero cerca de un ion dado existe un exceso de contraiones (iones
de carga opuesta), por lo que, es méas probable que alrededor de un ion dado se encuentren un

mayor numero de relativo de contraiones, con respecto al ion central [20].

Esta atmosfera idnica, en la que los contraiones superan en nimero a los iones de carga igual
a la del ion central, tiene una carga neta igual en magnitud pero de signo opuesto a la de ion central

y recibe nombre de atmosfera idnica [21].

La interaccion electrostatica de un ion central con la atmdsfera idnica provoca la disminucion
de la energia y, por tanto, del potencial quimico [20]. Las desviaciones que se dan en el
comportamiento de las soluciones electroliticas, son el resultado de las interacciones entre las
especies ionicas y, por otro lado, de los efectos de las moléculas del solvente polar que solvatan a

dichas especies, permitiendo el libre movimiento en la solucién [21].

Las desviaciones del comportamiento ideal se vuelven mas notables a medida que la
concentracion de los iones aumenta, dado que todos estos efectos se vuelven més intensos. Los
electrolitos fuertes se encuentran totalmente disociados, por ello, el efecto de la molécula polar del

solvente en una solucion electrolitica, es en realidad debilitar las fuerzas inter idnicas [21].

Se sabe que las soluciones reales difieren de las ideales, es un hecho que, en estas ultimas,
no se toman en cuenta las interacciones antes mencionadas, dando como resultado la presencia de
una energia de interaccion entre sus especies constituyentes. Los coeficientes de actividad idnicos
pueden relacionarse con la energia parcial de interaccion, AU;, a traves de los potenciales quimicos

de los iones [21].
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2.5.2 Efectos inter-iénicos en las soluciones electroliticas

P. Debye y E. Hiickel (1923), trabajaron en el fenémeno de las interacciones ionicas, sobre
la base de que los iones en solucion se encuentran rodeados de un exceso de iones de carga opuesta
(atmosfera ionica) que limita su movimiento, este movimiento se ve limitado en dos aspectos: la
atmosfera idnica es deformada cuando el ion central se mueve, de manera que su centro se
encuentra detras del ion, y el movimiento de éste es retardado por la atmdsfera (efecto de
relajacion) al tener carga opuesta a la del ion central, tendera a moverse en sentido contrario a la
del ion, debido al campo eléctrico durante la migracion (efecto electroforético). Las atracciones
interidnicas y el efecto del solvente son, en esencia, la causa de la desviacion que sufren los

electrolitos del comportamiento ideal [21].

La fuerza idnica (1), es una medida adecuada del efecto de las interacciones ion-ion y ion-
solvente, en una solucion electrolitica. La fuerza idnica se define como el promedio de la sumatoria
de la concentracion molar de cada tipo de ion (C;), multiplicada por el cuadrado de la carga de

cada tipo de i6n (Z?), matematicamente se expresa de acuerdo con la ecuacion (2.7):

1 2
1=5> Gz @7)
i

2.5.3 Teoria de Debye-Hickel

Para describir la interaccidn ion-ion es indispensable conocer la distribucion de los iones en
la solucidn y la naturaleza de las fuerzas que acttan entre ellos, por lo tanto, las interacciones entre
iones son tan intensas que la aproximaciéon de reemplazar las actividades por concentracion es
valida s6lo bajo condiciones de disoluciones muy diluidas. El largo de alcance e intensidad de las
interacciones electrostaticas entre iones son los principales responsables de las desviaciones de la
idealidad de las disoluciones i6nicas, muy por encima del resto de contribuciones, esta
caracteristica importante es la base de la teoria de Debye-Huickel [11], en la (Figura 4) se muestra

la distribucion ionica de los cationes y aniones mostrando su movimiento alrededor del nucleo.
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Figura 4: Tendencia de los aniones a colocarse alrededor de los cationes y los cationes alrededor
de los aniones, los aniones se mueven sin par, por lo que el dibujo representa el

promedio temporal del movimiento.

Se elige entre todos los iones que componen la atmosfera idnica al llamado ion central,
considerandolo inmdvil. El caracter de esa distribucion lo condiciona, en primer término, el campo
del ion central, por eso cuanto mas cerca se encuentre el ion central, sera mayor la probabilidad de
encontrar un ion del signo contrario, el ion central se diria esta rodeado de una atmosfera ionica.
Al movimiento térmico de los iones en la atmosfera i6nica se debe el hecho de que las cargas
discontinuas de los mismos iones parecen difusas, por lo que es posible modelar, durante un lapso
de tiempo, una atmdsfera idnica compuesta de iones aislados como atmdsfera de carga difusa

extendida, cuya densidad disminuye al alejarse del ion central [14].

2.6 La energia libre de Gibbs

La segunda ley de la termodinamica indica que una reaccion espontanea permite que la
entropia del universo se incremente [22], es decir, a temperatura y presion constantes, el cambio
espontaneo se produce en la direccion que conlleva una disminucion de la energia libre de Gibbs
[20].

El cambio de la energia libre de Gibbs (AG) de un sistema para un proceso a temperatura

contantes se establece de acuerdo con la ecuacion (2.8):

15



1l. Antecedentes

AG = AH —TAS (2.8)

Donde la energia libre de Gibbs se define como la energia disponible para realizar un trabajo.
Si en una reaccion particular se libera energia util, es decir su AG es negativo, este hecho, por si

solo, garantiza que la reaccion es esponténea.

Es posible asumir que las condiciones de la espontaneidad y el equilibrio a temperatura y

presion constantes en términos de AG como sigue:

AG<0 La reaccion es espontanea en la direccion directa.
AG>0 La reaccién no es espontanea.
AG=0 El sistema esta en equilibrio. No hay un cambio neto.

La energia de Gibbs corresponde principalmente a la energia de interaccién de las cargas
eléctricas en los iones [1], las reacciones en las que AG<0 se denominan exergonicas (produccion
de trabajo) [20].

2.7 Potencial estandar de reduccion

Los potenciales estdndar de electrodo, determinados experimentalmente con respecto al
electrodo estandar de hidrégeno, se agrupan conforme a su valor y su signo, como se puede ver en

la Tabla 1, para cada reaccién redox (semirreaccion o reaccion de media celda).

De acuerdo con la convencion de la Unién Internacional de Quimica Pura y Aplicada
(IUPAC, por sus siglas en inglés), todas las semirreacciones corresponden a la reaccién de
reduccion para cada sistema electroquimico, y los valores van en orden creciente del valor de
potencial para la semirreaccién de reduccion de hidrégeno (E°= 0.000 V) y el resto de reacciones
con valores de potencial positivos [22]. Por otro lado, los valores negativos por debajo del valor
de la semirreaccion de reduccién de hidrogeno corresponden a procesos en donde la reaccion se

comportaria como una semi celda de oxidacidn con respecto al hidrogeno [23].

La adicién de ligandos en la solucion de deposicion puede reducir la diferencia entre los
potenciales redox del agente reductor y el metal, debido a la disminucién del potencial redox del
metal por la formacion del complejo [13]. Se puede calcular la constante de equilibrio para
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cualquier reaccion a partir del potencial de celda en condiciones estandar, el cual puede obtenerse
utilizando los valores tabulados de los potenciales estdndar de media celda, el método es el

siguiente [1]:

a) Division de la reaccion de celda en dos reacciones de media celda.

b) Como primera reaccion de media celda (el electrodo de la derecha) se elige la especie
oxidada situada en el lado de los reactivos de la reaccion de celda y se describe el
equilibrio con la especie reducida apropiada.

c) Como segunda reaccion de media celda (el electrodo de la izquierda) se elige la especie
oxidada situada en el lado de los productos en la reaccion de celda y se escribe el

equilibrio con la especie reducida apropiada.

Se escriben ambas reacciones de media celda con los electrones en el lado de los reactivos y
se despeja con la ecuacion (2.5), la diferencia entre los potenciales redox del agente reductor y el
metal no debe de ser muy grande para obtener peliculas delgadas de metal [13]. En la (Tabla 1) se

muestran semirreacciones y sus los potenciales redox en estado estandar.
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Tabla 5: Tablas de potenciales redox, la concentracion de las especies disueltases 1 My la presion
es de 1 atm para los gases, estos valores son a estado estandar [1].

Semirreaccion Producida en el Electrodo Potencial Estandar Reduccidn, E (V) Comportamiento de la Especie del Electrodo
[F, +2e & 2F~ 2.87
Co3+1e < Co*t 1.82
H,0,+ 2H*+2e <> 2H,0 1.8 z
Mno, +4H™ + 3e & Mn0,+ 2H, 1.68 8
Ce™ +1e~¢ Ce® 161 29
no; +8H* +5e & Mn?* + 4H,0 149 ; g
(10, +8H* +8e & ™ + 4H,0 137 z U
z°
Cl+ 2e 201~ 136 S35
Cr,0Z + 14H* + 6¢ & 2Cr®* + 7H,0 133 88
AUt + 3e & Au 131 &3
D, + 417 +4e 20,0 123 2 =
Mn0, + 4H™ + 2¢ & Mn?*42H,0 121 o=
RIO; +12H* +10e & I, + 6H,0 1.19 €0
20
0; + 6H* + 6e & I~ +3H,0 1.08 z g -
Bry () + 2¢ ©Br~ 106 o= pd
NO; +4H + 3¢ <> NO+ 2H,0 0.9 53 <Df
Hg** +2e & Hg 0.9 E a =
CT0=+ H,0 +2e>CT- + 200" 0.9 = o)
. )
Hg?* +2e o Hg 0.85 <3 o
Ugt+eoAg 0.8 E & E
w
Hg2t + 2e <> 2Hg 0.8 23 @]
0; +2H* + le & N0, + 2H,0 078 5 8 a
F3* +1e o Fe?* 0.7 29
0, ¥ 2H 1 2e & H,0, 068 e
MnO; + le <> MnOZ 056 gu
%]
I, + 26 02" 053 gy
Cut +1e &Cu 0.52 "&/‘, %
Cu?* +2e ©Cu 0.34 = :E
Cu** +le oCut 0.16 )
Sn*t + 2e ©Sn** 0.15 £
2H* +2e ©H, . Electrodo referencia hidrogeno Potencial 0.00V
tomado arbitrariamente
Fe3* +3e ©Fe -0.04 ~
Pb2* +2e <>Pb -0.13 o g
Sn?t +2e ©Sn -0.14 é 2 %
Ni2* + 2e &Ni 023 g? 8
Co** +2e <>Co -0.28 Iz E .
s wo o
Cd** +2e &0 0.4 oL E o)
Cr* tleo CreF -041 628 8
4
Fe?* + 2e ©>Fe -0.44 G g 8 2
T o
Cr3t +3e o Cr -0.74 s é E 8
ZnZ* +2e oIn 076 hEY- o
E
Mn?* + 2e Mn -1.03 g3 5 o
g
AP+ 3¢ oA 67 : 2 z a
Ce3F +3e oCe 233 3 g % 8
Mg™ +2e ©Mg -2.37 % &
Na* + 1e ©Na 271 o %
Ca™ 4 2e &>Ca 2276 g §
Ba” + 2e &>Ba 29 g
“u w
K+ +1e oK 2.9 = z
LiT+1e ol 3.04 s
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2.8 Espontaneidad de las reacciones redox

Las transformaciones irreversibles son cambios reales, naturales o espontaneos. Cuando las
reacciones llegan a un equilibrio quimico se clasifican en dos grupos, (i) homogéneos y (ii)
heterogéneos [1]. En una celda electroquimica, la energia quimica se transforma en energia que es
el producto de la fem de la celda por la carga eléctrica total (culombios) que pasa a través de la

celda, como se muestra en la ecuacion (2.9):

Energia eléctrica = Diferencia de potencial x carga eléctrica = Joules (J) (2.9)

La carga total esta determinada por el nimero de moles de los electrones (n) que pasan a
través del circuito y los equivalentes-gramo de un proceso redox, por definicion en la ecuacién
(2.10):

Carga total = Nf (2.10)

Donde F, es la constante de Faraday, que es la carga eléctrica contenida en 1 mol de
electrones. La fem medida es el voltaje maximo que se puede alcanzar en la celda, este valor

permite calcular la cantidad maxima de energia que es posible obtener de la reaccion quimica.

El signo negativo indica que el sistema hace el trabajo eléctrico sobre los alrededores como
muestra la (Figura 5) por convencion, la fem se tabula siempre con potenciales de reduccidn, sin
embargo, en todo proceso redox, la fem viene determinada por los potenciales de celda de las dos
semirreacciones gque constituyen la reaccion electroquimica (tanto oxidacidén, como reduccion)
[24].

El potencial estandar de una semirreaccion se puede estimar a través de la ecuacion (2.5) y
es una propiedad intensiva, debido a que AG’ y n son cantidades extensivas [24], por lo tanto, E’
no cambia si todos los coeficientes estequiométricos se multiplican por un entero, por lo tanto, la
expresion para determinar el potencial de una celda para las reacciones espontaneas se calcula de

acuerdo a la ecuacion (2.11):

E'c> = E‘c> E0 (211)

celda reducciéon — Toxidacion
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Refiriéndose a las transformaciones en direccion natural como cambios espontaneos y a la

desigualdad como condicién de espontaneidad [1].

Figura 5: Relacion entre E’celda, K y AG®.

2.9 Reacciones redox

Las reacciones redox son las reacciones que involucran cambios en el nimero de oxidacion
de las especies involucradas [25], este proceso dependera del compuesto iénico, ademas, establece

que los procesos redox en ambas zonas ocurren a la misma velocidad sobre la superficie metalica.

Las reacciones redox se consideran como reacciones de transferencia de electrones, el
término reaccion de oxidacion se refiere a la semirreaccion que implica la pérdida de electrones,

una reaccion de reduccidn es una semirreaccion que implica una ganancia de electrones.

Para tener un seguimiento de los electrones en las reacciones redox, es conveniente asignar
nameros de oxidacién a los reactivos y productos, el nimero de oxidacion de una especie, también
Ilamado estado de oxidacion, significa el nimero de cargas que tendria dicha especie en una
molécula (o en un compuesto ionico) si los electrones fueran transferidos completamente [1]; los
numeros de oxidacion permiten identificar, los elementos que se han oxidado y reducido, como se

muestra el ejemplo para el Cu en la ecuacion (2.12).

Cualquier reaccién redox se puede expresar como una diferencia de dos semirreacciones de

reduccidn, que son reacciones hipotéticas que muestran la ganancia de electrones [20].

Culayy + 2e7 = Cug, (2.12)
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El potencial del electrodo en una reaccion redox esta relacionado con la energia libre de
Gibbs [13], junto con la velocidad pueden ser Gtiles para predecir la tendencia de la reaccion
electroquimica. Por convencidn, la fem estandar de la celda (E’ceida) de la ecuacion jError! No se
encuentra el origen de la referencia. resulta de las contribuciones del &nodo (proceso de

oxidacion) y del catodo (proceso de reduccidn), establecido en la ecuacion (2.3) y (2.4).

Donde Ereduccien Y E oxidacien SON los potenciales en estado estandar de reduccion de las
especies redox, el signo de la fem de una celda se utiliza para predecir si una reaccion redox es

espontanea (Figura 6).

Cuando E’ es positivo en una semirreaccion, significa que el reactivo se comportara como
un agente oxidante, porque tiene tendencia a reducirse. Por el contrario, si E” es negativo en una
semirreaccion, el reactivo se comportara como un agente oxidante mas débil, porque es la especie
mas dificil de reducir. En un proceso en el cual, la suma algebraica de los potenciales de celda del
proceso redox global es positivo, entonces el proceso sera espontaneo. Por otro lado, cuando la
suma algebraica de los potenciales de celda del proceso redox global es negativo, entonces el

proceso es no espontaneo.

) }“ ~—>Q}j

CuSO,

Fe + CusO, — Cu + Fedl,

Figura 6: Reaccion del proceso electroless deposition de CuSOa4 sobre Fe como metal.
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2.10 Influencia del pH

Cuando un ion H* esta presente en una reaccion redox, el pH influye cualquiera que sea su
valor, de manera general, el sistema es mas oxidante en medio &cido y mas reductor en medio
alcalino. Este también puede influir si se produce la precipitacion de alguno de los iones, alterando
la relacion de concentraciones de las especies involucradas, por eso los sistemas son mas oxidantes
en medio acido que en medio alcalino. Un diagrama de Pourbaix es un grafico que muestra, no
solamente como varia el potencial de un par con el pH, sino también las especies reales que existen
acada pH y los posibles pares redox que participan, las regiones en el diagrama (Figura 7), indican

las condiciones de pH y potencial bajo las cuales una especie en particular es estable.

FexOs(s)

3 € e pH
Figura 7: Diagrama de Pourbaix para especies de Fe.

2.11 Electroless deposition

La reaccion de deposicion no electrolitica o “electroless deposition ”, normalmente se refiere
a una reaccion entre el metal y una sal de un metal mas noble [26], que se lleva a cabo en ausencia
de un agente reductor externo o corriente eléctrica [27]. El proceso electroless deposition implica
un fendbmeno de transferencia de carga y, como tal, debe considerarse como un proceso
electroquimico [12]. El proceso de electroless deposition es Gtil para recuperar iones metalicos de
soluciones moderadas, al reducir los iones metalicos empleando un agente reductor [25], este es

un proceso econdémico y sencillo de implementar [28].

22



1l. Antecedentes

El término electroless deposition se usa generalmente para referirse a la produccion de
recubrimientos o polvos deseados a partir de soluciones acuosas, sin la aplicacion de corriente
eléctrica externa y/o potencial [12], una propiedad importante de los sistemas electroless

deposition es su capacidad para depositar metales selectivamente [29].

Los depositos de metales por el método electroless deposition se obtienen mediante la
reduccién de los iones metalicos presentes en la solucion por medio de un reductor quimico [30],
agente que también est& presente en la solucién soportado en un sustrato, que son responsables de
la reduccidn de iones metalicos al estado del metal, como resultado, se forma una capa de metal
noble en una particula de metal menos noble [9], permitiendo asi la deposicion por simple

inmersion de la muestra en una solucion que contenga iones metalicos apropiados [30].

La oxidacion de una sustancia se caracteriza por la pérdida de electrones, mientras que la
reduccion se distingue por una ganancia de electrones. Ademas, la oxidacién describe un proceso
anodico, mientras que la reduccion indica una accion catddica, en la (Figura 8) se muestra un

esquema de los componentes para el funcionamiento del proceso de electroless deposition [31].

ANODO A

ELECTROL T "— — EDA

Figura 8: Componentes para el funcionamiento de la celda en el proceso de electroless deposition.

La tasa de deposicion del metal mas noble sobre un metal menos noble disminuird
gradualmente a medida que pase el tiempo en el proceso de electroless deposition, la concentracion
del ion metélico del elemento noble en la solucion disminuirad conforme transcurre el tiempo, asi,
el sobre potencial de la concentracion de la reduccion del ion de metal noble menos diluido se
vuelve tan grande que su velocidad de eliminacion disminuye a un ritmo muy bajo. Agitar la
solucion en contacto con el metal menos noble ayuda a acortar el tiempo requerido para la

eliminacion completa de los iones de metal noble de la solucién [9].
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La uniformidad en el espesor de la capa es obtenida gracias al control de los pardametros del
proceso, como pH, temperatura y la velocidad de agitacion [25], que permite controlar la
deposicion sobre la capa mas externa del metal. Recientemente este método ha atraido mas
atencion por sus ventajas como baja temperatura de operacion, proceso escalable, manipulacién
simple y facil control [27]. En la (Figura 9) se muestra una representacion del alambre de Fe y los
iones de Cu?* y como se posicionan sobre la superficie del Fe después de un tiempo de aplicar

centrifugacion.

Fe(s)

Figura 9: Esquena representativo de la adicion de iones de Cu?* a un alambre de Fe() después de

un intervalo de tiempo.

Diaz et al. plantea que el proceso de electroless deposition se refiere a dos procesos
diferentes: 1) Deposicion directa no electrolitica, en la que el metal se reduce directamente
mediante un agente reductor y 2) una reaccion de desplazamiento, en la que un metal mas activo
lleva la reduccion, lo que convierte al proceso electroless deposition en una técnica

extremadamente sensible a los detalles de la carga y composicién de la superficie [32].

El potencial redox para la semirreaccion de oxidacion se vuelve mas negativo cuando el pH
de la solucién aumenta [13], se ha descubierto que la electroless deposition en todos los casos

depende en gran medida de la quimica de la superficie [32].

Un claro ejemplo se muestra en la (Figura 10: Representacion esquematica de la adicién de

iones de Cu2+ a la superficie de Fe(s) en solucion acuosa dentro de un tubo de centrifuga.
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10), donde los iones de cobre (Cu?*) estan en contacto con Fes), un metal menos noble. El
Fe(s) se oxida mientras que los iones de Cu?* se reducen en la superficie del hierro [28]. El potencial
redox global (E°) es positivo, lo que hace que sea una reaccién espontanea de izquierda a derecha
[9]. Esta deposicion de metal no catalitica finalmente dejara de producirse cuando la superficie del
metal menos noble esté totalmente cubierta por una pelicula delgada del metal mas noble. EI E. ;4
esta determinado por la ecuacién (2.15). Sustituyendo los valores de potencial estandar de

oxidacion de para Fe?"

Eorigacion Fe*T = —0.44V (2.13)
Y el potencial estandar del Cu?*
El potencial redox global de la celda es:
E; oauccisnCu?t:0.34 V (2.14)
Eipgq = (0.34) — (—0.44) = 0.78V (2.15)

c

CuSO, - 5H,0 +«——
Fe (s)

I
-_——
—__—
-—
-
- -
=

g o ‘ 2e” + Cu®T, = Cugy

Figura 10: Representacion esquematica de la adicion de iones de Cu?* a la superficie de Fe(s) en

solucion acuosa dentro de un tubo de centrifuga.
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2.12 Fuerza centrifuga

La centrifugacion es una técnica que implica la aplicacion de fuerza centrifuga para separar
diferentes particulas de acuerdo con su tamafio, forma y densidad [33]. Cuando una solucién se
somete a la accion giratoria (Figura 11), las particulas de mayor densidad que el agua pura se
mueven hacia afuera debido a la accion de la fuerza centrifuga [28], esta técnica de separacion es

un proceso dependiente de la densidad.

Fuerza centrifuga Velocidad lineal o tangencial

e N
giratorio o "~
/ A

( Fuerza centripeta ™~

N\

Cd
~ >{' Eje de rotacitn

’ S~ —

~

~
/\\

~
—_— — — ~

Figura 11: Esquema de la fuerza centripeta.

Si se coloca un metal menos noble con una gran area superficial al final del tubo de centrifuga
y se le afiade la aplicacion de una fuerza centrifuga, los iones alcanzarian una concentracion mayor

en el fondo del tubo de centrifuga, donde se encuentra el metal menos noble.

En el campo de fuerza centrifuga, la aceleracién de particulas puede alcanzar decenas a
varios cientos de veces la aceleracidn gravitacional, lo que produce un diferencial de velocidad de
sedimentacion significativamente mayor entre particulas con diferente densidad y tamafio. Las
particulas mas densas de la mezcla migran lejos del eje de la centrifuga (Figura 12), mientras que
las particulas menos densas de la mezcla migran hacia el eje de rotacion [33]. Por lo tanto, al usar
esta técnica el porcentaje de eliminacion de iones de metales pesados de una solucién acuosa muy

diluida alcanzara un nivel mucho mas alto en un tiempo de procesamiento mas razonable [28].
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D

Centrifugo

Eje giratorio
Figura 12: Efecto de la fuerza centrifuga en la distribucién de concentracion de un soluto

densidad 1g cm™ en una solucion acuosa en el tubo de centrifuga.

Si una especie metalica con un potencial redox mayor que el potencial de los iones metalicos,
se coloca en el extremo del tubo de centrifuga, los iones de metales pesados y sus contra iones
alcanzarian una concentracién mucho mas alta en el fondo del tubo de centrifuga, donde se
encuentra el metal en la representacion de la (Figura 3), el porcentaje de eliminacion de iones de
metales pesados de una solucién acuosa muy diluida alcanzara un nivel mucho mas alto en un
tiempo de procesamiento mas razonable [9].

o o Soluto “%e o

Figura 13: Representacion esquematica de la centrifuga y el metal.
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2.13 Metales y su contaminacion

Doggaz et al. Argumento gque los metales pesados son micro contaminantes que pueden
causar graves dafios a diferentes sistemas ecol6gicos, como plantas, sistemas acuéticos y
microorganismos [34]. El aumento sin precedente de los contaminantes y la urgente busqueda de
alternativas paras su remocion representa un tema clave en el manejo de contaminantes
ambientales [35], la presencia de pequefias fluctuaciones del agua de rutina pueden indicaron

deterioro y, por lo tanto, representar un riesgo potencial [36].

Los metales pesados, refiriéndose a aquellos metales que causan un impacto ambiental
debido a su toxicidad y capacidad de ser acumulables en el agua, caracterizados por tener una
densidad aproximadamente superior a 6 g cm™ [3], se pueden clasificar segln su interés y su

impacto ambiental en cuatro categorias:

1) Metales pesados toxicos: son los metales que constituyen un grupo de 40 elementos, de

elevado peso atomico, cuya densidad especifica es superior a 5 g/cm.
2) Metales estratégicos: son minerales que entran en la produccién de acero.

3) Metales preciosos: son aquellos elementos metélicos naturales que poseen un alto valor

monetario y que se encuentran en muy baja proporcion en la corteza terrestre.

4) Metales radionuclidos: se presentan en el laboratorio, altamente tdxicos para el medio

ambiente y la salud humana [27].

Los metales pueden incorporarse a un sistema de abastecimiento de agua por medio de
residuos industriales que son vertidos sin tratamientos previos [37], la mayor dificultad con la
contaminacion por metales pesados es su efecto silencioso y acumulativo, no llega a apreciarse sus

efectos hasta que el impacto es irreversible [35].

La Organizacion Mundial de la Salud (OMS), establecié que la maxima concentracion de
iones de metales pesados en el agua debe de estar en el intervalo de 0.01-1 ppm [27]; sin embargo,
la tasa de contaminacién del agua puede ser estimada en 2,000 millones de metros clbicos diarios
[37], lo que podria comprometer uno de los objetivos sostenibles planteados en la Agenda 2030

por la Organizacion de las Naciones Unidas (ONU) en 2016.

Una alternativa que se puede abordar son las pruebas de toxicidad basadas en bioensayos,

cada vez son mas utilizadas estas pruebas para evaluar la calidad de las aguas residuales [36].
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Entre los principales sectores industriales que son fuentes de contaminacion de metales
pesados se encuentran la mineria, industria del cemento, colorantes, curtiduria, galvanoplastia,
produccion de acero, material fotografico, produccién de energia, fabricacion de textiles,
conservacion de la madera, anodizado de aluminio, refrigeracion por agua, entre otras [27]. A

continuacion, se discute la naturaleza de los metales pesados que se abordan en este trabajo.
2.13.1 Metal pesado: Cobre (Cu)

El cobre (Cu) es uno de los contaminantes més extendidos en el medio ambiente [34], los
iones de Cu se encuentran entre los metales pesados mas comunes presentes en las aguas residuales
[38]. Este metal se emplea principalmente en la industria eléctrica, ademas de la fabricacion de
tuberias para el agua, techumbres para casas, baterias de cocina, productos quimicos o

farmacéuticos, distintas aleaciones, entre otros.

El Cu también es un metal traza indispensable que participa en una variedad de procesos
bioldgicos [34], es estable en soluciones acuosas como cationes divalentes [28], y sus
concentraciones pueden alcanzar hasta 120-500 mg/L™* [39], mientras que un exceso de ingesta de
concentracion mayor a 1 mg/L™ se convierte en uno de los metales pesados mas peligrosos para el

ser humano, salud y medio ambiente [34].

2.13.2 Metal pesado: Estafio (Sn)

Las normas oficiales mexicanas contra la contaminacion ambiental (publicadas en el Diario
Oficial del 10 de octubre del 1993) consideran metales contaminantes del agua al Sn que se

encuentra en la posicion nimero 19 [35], el Sn?* es un ion reductor y es el mas estable [40].

La presencia de iones de Sn?* manifiesta efectos en el medio ambiente, ya que permanece
por largos periodos dentro de la naturaleza, tiene poca capacidad de biodegradarse, dispersion en
la naturaleza que altera el crecimiento, acumulacion en el agua y envenenamiento de los

organismos acuaticos [41].

Sn es un metal blando que se usa para revestir latas de alimentos, bebidas y aerosoles, esta
presente en laton, peltre y en algunos materiales para soldar [42]. El Sn es liberado en el medio
ambiente por procesos naturales y por actividades humanas, tales como la mineria, la combustion

de petréleo y carbon, ademas de las actividades industriales asociadas a la produccién del Sn.
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Dentro de sus principales usos se encuentran el revestimiento de protector de cobre y hierro
para la fabricacion de latas, disminucion de la fragilidad de vidrio, estafiado de hilos conductores,
fungicidas, tintes, colorantes alimenticios, etiquetas, tapones, fabricacion de esmaltes ceramicos,
aleacion de titanio para la industria aeroespacial, ademas de ser usado para la soldadura blanda de

aparatos eléctricos y electronicos [41].

2.13.3 Metal pesado: Plomo (Pb)

El plomo (Pb) es un metal pesado con efecto neurotdxico potente que se produce de forma

natural y que a menudo se libera durante la fundicion de metales [43].

La amenaza de la contaminacion por Pb se debe a su alta toxicidad [44], es un metal pesado
de gran importancia en México, se ha utilizado durante muchos afios debido a su resistencia a la
corrosion, ductilidad, maleabilidad y facilidad para formar aleaciones [45], pero es un elemento
toxico no esencial con capacidad de bioacumulacion, que afecta practicamente a todos los 6rganos
[46], provoca alteraciones en el sistema metabdlico, disminuye la funcion cerebral, nauseas y

problemas de aprendizaje [47].

La principal aplicacion del Pb es en la industria automotriz, en la fabricacion de baterias de
plomo, soldaduras, revestimientos y proteccion de superficie, otra area donde presenta importantes

aplicaciones el Pb es en la industria de armamento, industria cosmética, entre otros [35].

El uso de Pb para estas aplicaciones y actividades antropogénicas (mineria y explotacién de
combustibles fosiles), contribuyen a la liberacion de una alta concentracion de Pb en los cuerpos

de agua [44], provocando diversos problemas de salud.

2.13.4 Tabla de los limites maximos permisibles de contaminantes toxicos en aguas residuales

industriales a los sistemas de alcantarillado urbano en México.

La Norma Oficial Mexicana NOM-CCA-031-ECOL/1993 publicada en el Diario Oficial de
la Federacidn establece los limites maximos permisibles de contaminantes en las descargas de
aguas residuales provenientes de la industria, actividades agroindustriales, de servicios y el
tratamiento de aguas residuales a los sistemas de drenaje y alcantarillado urbano o municipal, la

(Tabla 2) muestra los datos para los metales estudiados en este trabajo.
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Tabla 6: Limites maximos permisibles de contaminantes toxicos [2].

LIMITES MAXIMOS PERMISIBLES PARA CONTAMINANTES TOXICOS

Metal Promedio mensual Promedio Diario
Cu 10 5 mg/L?
Pb 1 1.5 mg/L*
Sn 60 30 mg/L?

Parametro= mg/L* a 40°C

2.14 Métodos de remocion de metales pesados

El tratamiento de aguas provenientes de procesos industriales o extraidas de reservorios
naturales en el suelo se ha convertido en un enorme dominio de interés publico, debido al aumento

de la poblacion del planeta y a la progresiva escasez de agua de lluvia en numerosas areas [48].

Aproximadamente 4,000 millones de personas experimentan una grave escasez de agua
durante al menos un mes al afio [8], con un acceso cada vez menor a los recursos de agua dulce en
todo el mundo, muchos paises dependen cada vez mas del tratamiento y la recuperacion de
efluentes industriales [49], sin embargo, la presencia de metales en las aguas residuales limita las

opciones de reutilizacion del recurso hidrico [50].

El método que se usa actualmente para la deteccion y cuantificacion de metales pesados en
el agua es un método basado en la Norma Mexicana NMX-AA-951-SCF1-2001 [51], la cual
establece el método para la determinacion de metales por espectrofotometria de absorcion atémica
en aguas naturales, potables y residuales. Este método se basa en la generacion de &tomos en estado
basal y en la medicién de la cantidad de energia absorbida por estos, la cual es directamente

proporcional a la concentracion de ese elemento en la muestra analizada.

La clasificacién de las técnicas de tratamiento de metales pesados en las aguas residuales se
clasifica como convencionales, refiriéndose a técnicas ya estudiadas desde hace tiempo e
implementadas en la actualidad (filtracion por membrana, osmosis inversa, intercambio ionico,
adsorcion en carbon activado, etc.) [3] y no convencionales, como procesos innovadores

estudiados en la actualidad para la eliminacidn de metales pesados en el agua (adsorcion de metales
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pesados por materiales naturales, biopolimeros, hidrogeles, etc.) [3]. En la (Tabla 3) se clasifican

los tipos de tratamientos de aguas residuales para la eliminacion de metales pesados.

Tabla 7: Tecnologias de remocion de metales pesados en el agua [3].

Meétodos de remocidn de metales pesados

Técnicas convencionales Técnicas no convencionales
Filtracion por membrana Nuevos adsorbentes
Osmosis inversa Fito remediacion
Adsorcion en carbon activado Biopolimeros
Precipitacion quimica Hidrogeles
Electrocoagulacién Cenizas Volantes

Fotocatalisis
Electrodialisis
Nanofiltracion
Intercambio iénico

No obstante, se ha investigado la presencia y persistencia de metales pesados como (Pb, Cd,
Cu, Fe, Ni, Zn, Mn) y se encontré que entre el 47 y 63% de las concentraciones iniciales en los
afluentes permanecen en el efluente tratado [8], la recopilacion de datos fiables sobre la calidad
del agua es uno de los aspectos mas importantes de la proteccion y desarrollo de planes de gestion

para los sistemas de rios y lagos [52].

Las regulaciones implementadas por los organismos dependientes para el uso y cuidado del
agua han mostrado un claro interés en la vigilancia de las regulaciones de los compuestos toxicos,
debido al grado de peligrosidad que presentan para la salud de las personas y por un aumento y
persistencia en las fuentes hidricas existentes, llevando a un cuidadoso control de los metales
pesados bajo diversos tipos de tratamientos de aguas disefiados para la eliminacion de los metales,
siguiendo en constante desarrollo por la comunidad cientifica, conduciendo a una prometedora

implementacion.

Ademas de tener éxito de estos procesos, muchas industrias pequefias no emplean estas
tecnologias en sus centros de operacion debido al costo alto de los equipos de procesamiento y
mantenimiento [28]. Dando como resultado un dafio permanente e irreparable en la calidad de las

aguas y los ecosistemas.
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2.14.1 Técnicas convenciones
Filtracion por membranas:

Una alternativa a la filtracion convencional la ofrecen los filtros de membrana que consisten
en materiales finos capaces de separar sustancias cuando una presion es aplicada a través de ellos.
La filtracion por cartuchos es un proceso fisico cuando una presion es aplicada a través de ellos.
La filtracion por cartuchos es un proceso fisico en el cual el agua se hace pasar a través de una
membrana con poros de tamafio variable, que puede estar entre 0.2 y 1.0 micrometros. La exigencia
mundial de disponer agua de mayor calidad ha favorecido el desarrollo de la tecnologia de
membranas, dado que estos procesos tienen una capacidad excelente de separacion de sustancias

disueltas y se han desarrollado productos que corresponden a ultra-, nano- y micro- filtracion [53].
Osmosis inversa:

La osmosis inversa es una tecnologia de membrana que se basa en un proceso de difusion a
través de una membrana semipermeable que facilita el paso de gases disueltos y moléculas sin
carga electroestatica de bajo peso molecular. Es un sistema indicado para la produccion de agua
pura con un bajo contenido de sales, libre de virus y contaminantes quimicos. Se empelan
membranas de dsmosis, cuya configuracion varia en funcion de la naturaleza del agua a tratar. La
mayor parte de la energia en un sistema de osmosis inversa es usada para la bomba de agua que
hace fluir el agua por las membranas y vence la presion osmética necesaria para hacer fluir a través

de la membrana semipermeable [54].
Precipitacion quimica:

La precipitacion quimica es un proceso en el cual una sustancia soluble se convierte en
insoluble ya sea por reaccion quimica o por cambios en la composicién del solvente para disminuir
la solubilidad de las substancias en él. Los sélidos precipitados pueden separarse por
sedimentacion y/o filtracion. Se una comunmente la precipitacion para reducir la dureza del agua
por remocion de calcio y magnesio. En el tratamiento de residuos peligrosos el proceso tiene una

amplia aplicacion para la remocion de metales toxicos de residuos acuosos [3].
Electrocoagulacion:

La electrocoagulacion es un método no convencional utilizado para el tratamiento de aguas

donde se eliminan los contaminantes que se encuentran suspendidos, emulsificados o disueltos;
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este método emplea el principio de la coagulacion y floculacion, consiste en la desestabilizacion
de las particulas suspendidas para formar aglomeraciones por medio de un coagulante agregado y
de esta manera facilitar la suspensién o sedimentacion de estas particulas coloidales, en la
electrocoagulacion no se utiliza el coagulante este se forma gracias a la disolucion de los iones del
electrodo que generalmente son de hierro o aluminio, la liberacion de los iones metalicos se da en
el anodo y en el catodo se generan las burbujas que contienen hidrogeno, este hidrégeno permite

que las particulas floten y sean removidas con mayor facilidad [55].
Intercambio iénico:

Este proceso consiste en aprovechar la capacidad que tiene las resinas de intercambiar iones
entre una fase sélida y una fase liquida en forma reversible, es decir que regresa a su estado original
y sin cambio permanente en la estructura del sélido, los intercambiadores iénicos son matrices que
contienen sitios activos (también llamados grupos ionogénicos) con carga electroestatica, positiva
0 negativa, neutralizada por un i6n de carga opuesta (contraion). En estos sitios activos tiene lugar

la reaccion de intercambio iénico [56].
2.14.2 Técnicas no convencionales
Fito remediacion:

La fitorremediacion aprovecha la capacidad de ciertas plantas para absorber, acumular,
metabolizar, volatilizar o estabilizar contaminantes presentes en el suelo, aire, agua o sedimentos
como: metales pesados, metales radioactivos, compuestos organicos y compuestos derivados del
petréleo [57].

Biopolimeros:

Son industrialmente atractivos porque son capaces de reducir las concentraciones de iones
metalicos de transicion a concentraciones de partes por bill6n, son ampliamente disponibles y
ambientalmente seguros, poseen un namero amplio de diferentes grupos funcionales, tales como

hidroxilos y aminas, que aumentan la eficiencia de la absorcién de iones metalicos [3].
Hidrogeles:

Los hidrogeles son redes poliméricas tridimensionales obtenidas a partir de polimeros
hidrofilos, naturales o sinteticos, que pueden absorber y retener una cantidad significativa de agua.

Esta capacidad de hinchamiento les permite hidratarse hasta el equilibrio en presencia de un exceso
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de agua o fluidos biologicos, siendo este equilibrio el resultado de un balance entre hidratacion y

fuerzas elasticas [58].
Cenizas Volantes:

Las cenizas volantes, gene- radas durante la combustion de carbon para la produccion de
energia, es un subproducto industrial que es reconocido como un contaminante ambiental, debido
a su enriquecimiento en elementos traza potencialmente toxica que se condensan del gas de
combustion. Este material se ha reutilizado como un adsorbente de bajo costo para la eliminacion
de compuestos organicos, gases de combustion y los me- tales pesados, luego de aumentar su

capacidad de adsorcién mediante de la activacién quimicay fisica [3].

Las dificultades con estas técnicas es que requieren alto consumo de energia, dificultad en
la disposicion final de lodos toxicos y altos costos de inversién [35]. El segundo desafio radica en
el disefio de un tren de tratamiento, a pesar de los esfuerzos por simular condiciones reales, la falta
generalizada de procesamiento estandarizado hace que la evaluacion cuantitativa de los avances
sea bastante dificil [49]. Por lo tanto, una mejor comprensién de la calidad del agua, como su
estado y variaciones a lo largo de la cadena de produccion/distribucion de agua, es fundamental
para garantizar un suministro de agua seguro [36].

2.15 Técnicas de caracterizacion
2.15.1 Espectroscopia de emision atémica con plasma de acoplamiento inductivo (ICP-OES)

Un plasma es una mezcla gaseosa eléctricamente conductora que contiene una concentracion
importante de cationes y electrones. En el plasma de argon, que se usa con frecuencia para el
analisis de emisidn, los iones y los electrones provenientes del argdn son las especies conductoras
principales, aunque los cationes presentes en la muestra también estin presentes en cantidades
pequefias. Los iones de argdon, una vez formados en el plasma, son capaces de absorber suficiente
potencia de una fuente externa para conservar la temperatura en un nivel en el que la ionizacién

posterior mantiene indefinidamente al plasma, el cual alcanza hasta temperaturas de 10,000 K.

El esquema de una fuente caracteristica para plasma acoplado por induccion Ilamada
antorcha se muestra en la (Figura 14) tres tubos concéntricos de cuarzo a traves de los cuales fluyen

corrientes de argdn. La parte superior esta rodeada por una bobina de induccién, refrigerada por
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agua, que esta alimentada por un generador de radiofrecuencia capaz de producir una potencia de
0.5a2 kW a27.12 MHz 0 40.68 MHz. La radiacion emitida desde el centro del plasma es la que

se utiliza en los analisis, el acomodo axial es muy ventajoso para la espectrometria [59].

Bobina de induccién de
radiofrecuencia

Flujo tangencial de
apoyo de plasma de
argon

Aerosol o vapor de la
muestra en argéon

Figura 14: Diagrama representativo de plasma acoplado por induccién. En la posicién A se

muestra una vista radial de la antorcha, y en la posicion B se ilustra una vista axial.

Las muestras se introducen en el plasma acoplado por induccion mediante un flujo de argon
de casi 1 L/min por el tubo central de cuarzo. El nebulizador concéntrico de vidrio que se muestra
en la (Figura 15) transporta hasta la punta por medio del efecto de Bernoulli (aspiracién o succion).

La alta velocidad de gas a alta velocidad atraviesa la punta de un capilar mediante una bomba

peristéltica.
Capilar Cubierta Boquilla
| L
S —

T |
Entrada
de liquido
(muestra) Entrada de gas
(brazo lateral)
~<——— 25 mm I" 40 mm

Figura 15: Nebulizador marca Meinhard®.
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El flujo de gas nebulizado fluye por una abertura que rodea en forma concéntrica al capilar.
El gas a alta velocidad en la punta dispersa la solucion en una neblina [59]. Las fuentes de plasma
generan espectros ricos en lineas de emision caracteristicas, lo que las hace Utiles para el analisis
elemental tanta cualitativo como cuantitativo, logrando una gran estabilidad, bajo ruido, poca

radiacion y ausencia de interferencias al trabajar.

Esta técnica permite cuantificar de manera mas exacta la cantidad de iones metalicos que se
encuentra disueltos en soluciones acuosas Yy, asi mismo, poder llevar un conteo cuantitativo de la

remocion de los iones aplicados con la técnica de electroless deposition.

2.15.2 Microscopia electronica de barrido (SEM):

Esta técnica microscopica proporciona imégenes de la morfologia de los materiales. Para
obtener una micrografia por SEM se enfoca un haz de electrones muy fino sobre la superficie de
la muestra sélida, el haz de electrones se pasa por la muestra en un barrido de trama mediante

bobinas de barrido.

El patrén de barrido de los electrones retro dispersados y secundarios se detectan y se utilizan
para construir una imagen, este tipo de microscopio electrénico emplea un cafién de electrones,
lentes electromagnéticos y bobinas de escaneo como se muestra en la (Figura 16) las bobinas
permiten enfocar un haz de electrones sobre la superficie de la muestra colocada en una camara de
alto vacio. Debido a los impactos de haces de electrones sobre la muestra, ésta emite distintos tipos
de sefiales, estos son leidos por detectores especificos y se utilizan para reconstruir la superficie
topografica de la muestra o para dar informacion sobre la composicion elemental de la muestra,
en la mayoria de los casos, para producir la sefial de emision es necesario recubrir la muestra con
una pelicula de un material conductor, por lo general de oro, lo cual ayuda también a evitar la carga
por el haz incidente, ademas la muestra debe mantenerse en alto vacio. El alto vacio conserva la
integridad y coherencia del haz de electrones, mientras que la pelicula metélica elimina el exceso

de carga generada por el haz incidente [60].
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Figura 16: Componentes de un microscopio electrénico de barrido (SEM).

Estd técnica permite la obtencién de imégenes de la superficie y/o una serie de cortes
transversales o longitudinales del alambre de hierro utilizado para la electroless deposition, donde
se pueden visualizar en las imagenes el incremento de la capa alrededor del alambre de hierro y
poder cuantificar de cuanto es el incremento del didmetro del alambre, si se deposita de forma

uniforme o amorfa en todo el alambre de hierro o sélo por secciones especificas del metal utilizado.
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I11. Justificacion

En la actualidad, el uso inadecuado del agua y la contaminacion de reservorios de agua, han
provocado el desabasto de los mantos acuiferos, de los cuales se obtiene el agua para satisfacer las
necesidades de la poblacion, debido a la intensa actividad industrial en nuestro planeta, la
concentracion de metales en el aire, suelo y agua han sufrido un gran incremento, provocando un
riesgo medioambiental, el cual se manifiesta en el desabasto de los recursos hidricos en un gran

sector de la poblacion.

Los metales pesados son toxicos y estan presentes en sistemas ambientales a concentraciones
superiores, debido a desequilibrios naturales que ocurren en los ecosistemas o por introduccion
antropogénica, logrando ser tdxicos para los seres vivos; la toxicidad de los metales pesados
depende de su movilidad en el medio que, a su vez, depende de su especiacion quimica,

persistencia y tendencia de acumulacion o bioacumulacion.

Para abordar estos problemas, se debe realizar una amplia investigacion para identificar
nuevos métodos robustos para realizar la depuracion del agua a menor costo y con menos energia,

al mismo tiempo que se minimiza el uso de productos quimicos y el impacto en el medio ambiente.

El proceso de electroless deposition es un proceso no selectivo, a mayor area de contacto
mayor remocion y los iones se depositan sobre la superficie del metal de sacrificio, creando la
remocion de metales pesados disueltos en el agua sobre la superficie del alambre de forma mas
acelerada. Esto representa una ventaja para utilizarse como alternativa para la remocion de metales
pesados siendo una técnica que no requiere uso de reactivos toxicos, es mucho mas rapido y el uso
de energia representa ser menor en comparacion con otras técnicas convencionales, reduciendo
enormemente la inversién econdmica que se hace usualmente, esto le da importantes ventajas para
su futura aplicacion a una problematica que urge atender para un elemento como lo es el agua que
no tiene sustituto alguno en el planeta y asi mismo cumpliendo con las necesidades que se

requieren para las problematicas existentes de las comunidades.
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V. Hipdtesis

La combinacion del proceso de electroless deposition y la centrifugacion podria incrementar
el porcentaje de remocion de iones de metales pesados en muestras de agua residual, aun en

condiciones de agotamiento de las especies ionicas.
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V. Objetivos
5.1 Objetivo General

Evaluar la remocion de iones metélicos pesados empleando un proceso donde se combine el

proceso de electroless deposition asistido por la fuerza centrifuga.

5.2 Objetivos especificos
1. Determinar el area superficial del metal de sacrificio y establecer la relacion area/masa.
2. Establecer las condiciones para determinar la concentracion remanente de iones metalicos.

4. Evaluar el efecto del area del metal de sacrificio sobre la taza de remocién de metales pesados
(Cu, Pb, Sn).

5. Evaluar el efecto de la velocidad de rotacion sobre la taza de remocidn de metales pesados (Cu,
Pb, Sn).

6. Caracterizar el metal de sacrificio antes y después del proceso de electroless deposition mediante
las técnicas de (SEM-EDS).
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V1. Experimental
6.1 Materiales y métodos
6.1.1 Reactivos

En este capitulo se propone y evalua el efecto que tiene el proceso de electroless deposition
para la remocién de metales pesados en aguas industriales de origen sintético. Para el desarrollo
de los experimentos de remocion de contaminantes se utiliz6 un alambre de hierro de grado “0”
marca STEEL WOOL como metal de sacrificio. Para las soluciones acuosas se prepararon aguas

sintéticas enriquecidas con iones metalicos de Cu, Pb y Sn, utilizando los reactivos de:
e Cobre: Sulfato de cobre (Il) pentahidratado

Formula: CuSO4 - 5H20

Marca: Fermont

Masa molar: 249.68 g mol™

Grado de pureza: 98%

Peligrosidad: Nocivo en caso de ingestion, provoca lesiones oculares graves y muy toxico para los

organismos acuaticos, con efectos nocivos duraderos.
e Plomo: Nitrato de Plomo

Formula: Pb(NO3)2

Marca: Jalmek

Masa molar: 331.21 g mol*

Grado de pureza: 99.0%

Peligrosidad: Agente cancerigeno y teratdgeno, al inflamarse se producen humos téxicos.
e Estafio: Sn 20 mallas

Formula: Sng)

Marca: Fermont

Masa molar: 118.69 g mol*
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Grado de pureza: 99.7%

Peligrosidad: La sustancia es nociva para los organismos acuaticos.

6.2 Remocion de metales pesados mediante electroless deposition

En este trabajo de investigacion se analizo la remocion de iones de metales pesados disueltos
en el agua para tres diferentes metales, Cu, Pb y Sn. Para llevar a cabo estos experimentos se

prepararon muestras sintéticas de los iones en agua desionizada.

Primeramente, se determinaron dos diferentes tipos de masas de alambre de hierro, el cual
se emple6 como metal de sacrificio, se emplearon dos diferentes masas de alambre de Fe 0.05 gy
0.1 g de Fe, los cuales se pesaron en una balanza analitica y se les asigné forma circular para lograr
una mejor cobertura de area dentro del tubo de centrifuga. Para cada una de las soluciones se
estudiaron tres diferentes concentraciones de cada metal pesado (10, 50, 100 ppm) de iones

metalicos.

Posteriormente se determind de manera analitica las cantidades necesarias para obtener la

concentracion de acuerdo al metal estudiado de cada solucién, para las soluciones de iones de
cobre se utilizo el reactivo de CuSO4'5H20, ya que el peso molecular del reactivo utilizado no

concuerda con la cantidad de iones metalicos pura, se determin6 con el peso molecular del cobre
que es 63.546 g mol™? calcular el peso de reactivo necesario para preparar las soluciones a las
diferentes concentraciones propuestas, de lo cual se utiliz6 la siguiente ecuacién para el analisis

cuantitativo:

PM i6n metalico PM ion metalico ) . . )
= Cantidad de iones metalicos por cada gr de reactivo (2.16)

PM reactivo PM reactivo

Para las soluciones de Pb se utilizo Pb(NOz3). y para las soluciones de estafio se utilizé Sn en
mallas, el cual requirié de un procedimiento adicional para solubilizar en agua. Las soluciones se

aforaron en matraces volumétricos de 1 L, para cada concentracion (10, 50, 100 ppm).

Para cada uno de los experimentos, el alambre de hierro se limpié con agua desionizada,

para llevar inmediatamente a un horno de secado y asi evitar la formacion de 6xidos que se
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producen cuando estd en contacto con el aire. Las soluciones se analizaron por ICP-OES para la

cuantificacion iones de metales remanentes en las soluciones a los diferentes tiempos de analisis.

6.2.1 Preparacion de la solucion de cloruro de estafio 11

El cloruro de estafio Il es ampliamente utilizado para analisis en la quimica analitica. Se
prepard una solucion de SnCl, en medio acido, como se muestra en la (Figura 17), partiendo de
mallas de estafio y acido clorhidrico, fue necesario determinar las porciones de acido para digerir

el estafio metalico.

Se prepar6 una solucion 1:9 de HCI: H20, en un matraz volumétrico de 500 mL, que contenia
450 mL de HO y 50 mL de HCI. Afiadiendo, primeramente, 200 mL de agua al matraz en un bafio
de agua fria para posteriormente, afiadir los 50 mL de HCI (99.99% grado de pureza). Se dejo6
reposar por 3 min sin dejar que se caliente la solucion para posteriormente aforar a los 500 mL con

agua.

Posteriormente en un matraz bola de tres bocas, se afiadieron 100 mg de estafio en mallas, y
50 mL de HCI, se tap6 con tapones de plastico y se le insertd una aguja en el centro para permitir
salida de vapores. EI matraz se mont6 en una plancha a agitacion constante y a una temperatura
constante de 65 °C durante un tiempo de 24 h. Al finalizar la reaccidn, la sustancia resultante es
una solucion cristalina completamente soluble, esta solucion es afiadida a la solucion 1:9 HCI:H.O
previamente preparada y lista para aforar, resultando una solucion a 1,000 ppm de iones de Sn, de
los cuales se hicieron los andlisis cuantitativos para preparar las tres diferentes concentraciones

necesarias para llevar a cabo el estudio.

:"{_
&y
B3 d
HC1(99.99%) s

s 1.9
Sn (100 mg)

50 mL HC1

Figura 17: Esquema de preparacién de cloruro de estafio II.
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6.2.2 Espesor de alambre de Fe

Uno de los aspectos mas importantes a estudiar dentro del proceso de electroless deposition
es determinar el espesor del alambre una vez finalizado el proceso, para determinar el
comportamiento del recubrimiento de los iones y la redisolucion del metal de sacrificio, poder
visualizar su estructura alrededor de alambre y si logra ser consistente en todo el alambre o es por
sectores especificos, debido a la forma de colocacion dentro del tubo de centrifuga. Para realizar
esa caracterizacion se empled la microscopia electronica de barrido (SEM), empleando un
microscopio marca (Microscopio TESCAN, modelo VEGA3, para observar la morfologia del
material compuesto del alambre. Cada muestra fue montada en un soporte con cinta de carbono
para asegurar la muestra, el alambre fue recubierto con oro mediante sputtering (SPI Sputtering
Module) a 18 mA durante 180 s. Una vez recubierto, las muestras de alambre se introdujeron en
la cdmara del microscopio y se analizaron, las imé&genes se obtuvieron utilizando un voltaje de
aceleracion de 15 kV. Se analizaron los espesores para cada condicion descrita al minuto 30 de

cada experimento.

6.2.3 Cantidad de iones remantes en la solucion

Con la técnica analitica de ICP-OES se introduce, se hace continuamente la muestra liquida
en un sistema de nebulizacion en forma de aerosol de argon y se acopla inductivamente un plasma
de argon por radio frecuencia. En el plasma, debido a las altas temperaturas generadas, los analitos
son ionizados y atomizados logrando generar espectros de emision atomicos de lineas
caracteristicas, y el detector sensible a la luz se encarga de medir las densidades de las lineas. La
informacidn es procesada por el sistema informatico, que muestra de forma cuantitativa la cantidad

de iones remanentes en la solucion.

Las mediciones de iones de metales remanentes se realizaron por triplicado; por medio de
esta caracterizacion, en donde el plasma de argon tenia un flujo de 10 L min't, el modo de anélisis
fue axial y se realizaron las hizo una curva de calibracion para los analitos a medir, como se
muestra en la (Figura 18), para la determinacion de las curvas de calibracion se prepararon
soluciones patron con estandares Multi-Element Calibration Standard 3 y 4 de 10 mg L (marca
Perkin Elmer), las soluciones patron se prepararon en concentraciones de 0.25 ppm, 0.50 ppm, 1

ppm, 1.5 ppm, 2.5 ppm y 5 ppm. Los, los coeficiente de correlacion (R?) de las curvas de
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calibracion fueron de 0.9992 para Cu, 0.9999 para Pb y el coeficiente de correlacion de 0.9935
para el Sn, y las longitudes de onda a las cuales se midieron los analitos fue de 327.393 para el Cu,
220.353 para el Pb 'y 189.927 en el Sn, la radiofrecuencia estuvo a 1300 watts, las condiciones del
gas de plasma son 15 L/min’, el flujo del gas auxiliar 0.2 L/min? y el flujo del nebulizador 0.55
L/min, las curvas de calibracion se pueden ver representadas en las (Figura 18) que se muestra a
continuacion:

Sn 189.927

Cu 327.393 Pb 220.353

™ 33k 805k P
z 2 2|

| | | /

c

g S 8l e

£ £ £ e

4 ////
i B -_ ///
0 0 0]~
0000 conc(mglL) " 10.00 0.00 donc(mglL) 5.00 0.00" conc(mglL) 5.00

Calib Eq'n: Lin, Calc Int
Corr Coeff: 0.999206

Calib Eq'n: Lin, Calc Int
Corr Coeff: 0.999931

Calib Eq'n: Lin, Calc Int
Corr Coeff: 0.993548

Figura 18: Curvas de calibracion de los analitos para ICP-OES.

6.3 Disefio de experimentos

En la ejecucion y disefio de experimentos para esta investigacion se plantearon realizar
variaciones en tres variables especificas, con el fin de obtener datos mas significativos sobre la
eficacia de remocion de iones metalicos con el proceso de electroless deposition; la primera
variable a experimentar era la concentracion del contaminante, debido a que la matriz del agua
residual a tratar siempre tiene variaciones desde muy pequefias a muy altas (llegando hasta 500
ppm de contaminantes), se eligieron las concentraciones de 10, 50 y 100 ppm para tratar de

experimentar con concentraciones cotidianas que se pueden llegar a presentar.

. Otra de las variables de interés para este estudio fue la velocidad de rotacion a la que
estarian sometidos los experimentos, de acuerdo a estudios previos Félix [9], se deseaba llegar a
una optimizacion del proceso, eligiendo valores similares a los que se utilizaron en ese estudio tal,
ademas se desea verificar la hipotesis, se queria sobre la aplicacion de una fuerza centrifuga dentro

del proceso es un elemento fundamental para lograr la mayor cantidad de iones de metales
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remantes en la soluciones, para hacer un estudio comparativo una comparativa entre las

velocidades de rotacion de 0, 1,000, y 2,000 rpm en un tiempo de 30 min de reaccion.

La tercera variable para estudiar fue la masa de hierro a 0.05 g y 0.10 g, tratando de
implementar pequefias cantidades de masa con una mayor area efectiva utilizando alambre de
hierro de grado cero de uso industrial de la marca GMT, los alambres utilizados para el proceso se
pesaron individualmente en una balanza analitica para cada experimento, confiriendo la geometria
circular, como se muestra en la (Figura 19), para lograr que el alambre de hierro tuviera la mejor

relacion area/volumen.

Figura 19: Alambré de hierroa) 0.10 g y b) 0.05 g.

Por ultimo, se determind que el disefio experimental (Tabla 4) fuera donde se ejecutaron 18
experimentos diferentes para evaluar cada una de las variables planteadas, la primera variables fue
de velocidad de rotacion a 0, 1,000 y 2,000 rpm, la segunda a tres diferentes concentraciones de
10, 50 y 100 mg/L? y la tercera con dos diferentes masas de Fe 0.10 g y 0.05 g dando como
resultado un disefio de experimentos de 22 para el estudio de remocion de los iones metalicos

elegidos (Cu, Sn y Pb) para este estudio.
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Tabla 4: Disefio de experimentos para el proceso de electroless deposition.
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V1I. Resultados

7.1 Remocién de Cu?* mediante electroless deposition

Los experimentos para evaluar la remocion de iones de Cu?®* se realizaron por duplicado,
empleando soluciones de CuSO4H,0O a concentraciones de 10, 50 y 100 mg/L, en volimenes de
20 mL para cada concentracion y 2 masas diferentes de alambre de Fe (0.05 g y 0.10 g), estos
parametros (concentracion del analito, velocidad de rotacion y masa de Fe) se compararon por sus
efectos sobre la variable de respuesta (% de remocion) con el objetivo principal de determinar las
mejores condiciones para la remociéon. En el fondo de un tubo de centrifuga de 50 mL se introdujo
el alambre de Fe y después se afiadio cada una de las diferentes concentraciones. Se decidio realizar
los experimentos a diferentes tiempos de reaccion (0, 5, 10, 15, 20, 25 y 30 min), bajo las diferentes
condiciones de velocidad de rotacién (0, 1,000 y 2,000 rpm). Aungue se penso en realizar los
experimentos con tiempo de reaccion de 30 min y con muestreos cada 5 min, se declind por esta
opcion, considerando que entre cada muestreo se tenia que detener el proceso de rotacion para
obtener las muestras, situacion que podria modificar las tasas de remocion, ya que el proceso de
electroless deposition es espontaneo y cabria la posibilidad de que el proceso continuara durante
el muestreo, se muestra de manera ilustrativa el proceso empleado para la electroless deposition

en la remocién de iones de Cu?*.

En la (Figura 20) se muestra el comportamiento del porcentaje de remocion de iones de Cu?*
que estuvieron en contacto con una masa de alambre de Fe a 0.10 g (area efectiva de 57.94 cm?),
para cada una de las concentraciones estudiadas (10, 50 y 100 mg/L1) a diferentes velocidades de
rotacion (0, 1000 y 2,000 rpm) y diferentes tiempos de reaccion (0, 5, 10, 15, 20, 25y 30 min. Los
mejores resultados de remocion fueron de 96.29% de iones de Cu?*, cuando se someti6 a 2,000
rpm; este porcentaje disminuye a 87.19% de remocién a una velocidad de rotacién de 1,000 rpm

y 40.16% para un régimen estatico en tiempos de operacion de 30 min.
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Figura 20: Remocion de iones de Cu?* empleando Fe como metal de sacrificio. Velocidades de
rotacion (0, 1,000, 2,000 rpm), [Cu?*]=10 ppm, 0.10 g de Fe y t=30 min.

Lo primero que queda en evidencia es que, al aplicar una accion de fuerza centrifuga,
incrementa significativamente la remocién de iones metalicos en soluciones diluidas cuando se
encuentra en contacto con el metal de sacrificio. El proceso de electroless deposition procede
porque la fem de la celda es igual a la suma de los potenciales redox de las especies involucradas,
siendo de -0.78 V, determinado en la ecuacion (2.5), por lo que el AG® es negativo, lo que significa
que el proceso es espontaneo. Bajo condiciones estaticas, la transferencia de masa limita el proceso
de electroless deposition, por lo que, el tiempo no es suficiente para que se lleve a cabo la difusion
por completo de los iones en la solucién. Estos porcentajes de remocion resultan atractivos para la
aplicacién de interés, que es para las descargas de aguas residuales al drenaje y alcantarillado de
agua municipal, cumpliendo con los requerimientos basicos que necesita cualquier industria; si
bien, la concentracion de 10 ppm es baja, se debe destacar que la remocion de metales pesados a
bajas concentraciones demuestra cierta efectividad del método, ya que a condiciones muy diluidas

el proceso se vuelve muy exhaustivo, lo que complica la remocion. Por otro lado, los iones
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disueltos en el sistema como SO~ y iones H* podrian evitar que se diera esta transferencia de

masa por completo hacia el fondo del tubo.

Para la concentracion de 50 ppm, en la (Figura 21), el mejor porcentaje de remocion fue de
95.40% a 2,000 rpm; para la velocidad de 1,000 rpm se logré un 92.39% de remocién de iones de
Cu?*y para 0 rpm un 33.98% de remocion todas después de un tiempo de 30 min. De acuerdo con
la termodindmica del proceso de electroless deposition, se obtiene una tasa de deposicion del metal
més noble sobre un metal menos noble apreciable, debido a que los resultados muestran una
remocion gradual con el tiempo, ademas, al agitar la solucion en contacto con el metal menos
noble promueve la deposicion del metal noble, se puede observar un comportamiento similar a las
condiciones de rotacion de 1,000 rpm y 2,000 rpm, por otro lado, bajo régimen estatico el
porcentaje de remocion es el mas bajo, inclusive que a la condicion de [Cu?"]=10 ppm, atribuido

a que hay saturacion del alambre.
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Figura 21: Remocion de iones de Cu?* empleando Fe como metal de sacrificio. Velocidad de
rotacion (0, 1,000, 2,000 rpm), [Cu?*]=50 ppm, 0.10 g de Fe y t=30 min.

En la (Figura 22) se muestra los resultados para la concentracion de 100 ppm, se puede

observar que el mejor porcentaje de remocion fue 96.42%, se obtuvo a una velocidad de 2,000
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rpm, seguido de la velocidad de 1,000 rpm, donde se logré un 94.64% de remocion de iones de
Cu?*, finalmente, para el régimen estatico se alcanzé un 30.78% de remocion en un tiempo de 30
min, siendo estos los mejores resultados para el proceso de electroless deposition con accion

centrifuga en la eliminacion de iones de Cu.
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Figura 22: Remocion de iones de Cu?* empleando Fe como metal de sacrificio. Velocidad de
rotacion (0, 1,000, 2,000 rpm), [Cu?*]=100 ppm, 0.10 g de Fe y t=30 min.

Los experimentos realizados con una masa de 0.05 g de alambre de hierro (area efectiva de
28.97 cm?) con una concentracion de 10 ppm se muestran en la (Figura 43), donde se alcanzo el
86.57% de remocion para la velocidad de 2,000 rpm; el 70.80% para la velocidad de 1,000 rpm;
y se obtuvo el 31.37% en régimen estatico; estos porcentajes de remocion son menores que los
valores alcanzados empleando 0.10 g de Fe, el estudio fue realizado con doble del area efectiva.
En la (Figura 44) se muestran los resultados de remocion de Cu?* para (57.94 cm?) de area efectiva.
Para la concentracion de 50 ppm, donde se obtuvieron valores de remocion de 86.08%, 70.53% y
23.02% a las condiciones de 2,000 rpm, 1,000 rpm y en régimen estatico, respectivamente.
Finalmente, en la (Figura 45) se muestran los resultados de remocion de Cu?* para la concentracion
de 100 ppm, donde se logro el 79.36%, 65.32% y 23.40% de remocion de iones de Cu?* para las
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velocidades de rotacion de 2,000 rpm, 1,000 rpm y régimen estatico, respectivamente, esto se
atribuye a una menor area efectiva del metal de sacrificio, donde los iones podrian estar en contacto
dentro del proceso, las figuras se anexan en (Figura 43), (Figura 44) y (Figura 45) se muestran en
el (Apéndice A.1).

El pH al que se llevd a cabo este conjunto de experimental fue de 5, debido a que los iones
S04 se comportan como base dura y los iones de Fe?* son acidos, por lo que se podria favorecer
la formacion de oxiacidos y como el Fe es metal de transicion tiene energia de ionizacion
relativamente baja, esto representa la presencia de orbitales moleculares no ocupados en zonas
bajas de orbitales 3d, que explica la polarizacion de los atomos blandos como el Cu?*, permitiendo
una distorsion en sus nubes electrénicas para reducir la repulsion de los iones y aumentando la

donacién de iones entre los metales.

7.1.1 Andlisis de SEM para Cu?*

Al aplicar el proceso de electroless deposition para la remocion de iones de Cu®*, se
obtuvieron remociones significativas sin importar la concentracion dentro del intervalo estudiado
(10 ppm, 50 ppm y 100 ppm). La accién de la fuerza centrifuga incrementa la remocion de manera
notable del metal, permitiendo una mayor difusion de los iones cerca de la superficie del metal de
sacrificio y asi disminuir la concentracion de iones metalicos dentro de las soluciones diluidas,
logrando reducir los iones sobre la superficie del alambre de hierro. Bajo el argumento de que los
iones son particulas de dimensiones esféricas que al acercarse a la superficie del metal forma una
capa de espesor constante de acuerdo con la velocidad de movimiento que llevan los iones dentro

de la solucién.

La (Figura 23) muestra las imagenes obtenidas mediante microscopia SEM para el analisis
morfoldgico del alambre de hierro sometido a diferentes experimentos del proceso de electroless
deposition, donde se puede distinguir en la (Figura 23.a) la estructura del alambre de hierro de
grado cero con una geometria semejante a la de una varilla, con algunas irregularidades, con
didmetro promedio para el alambre antes de la deposicion de 39.10 um. En la (Figura 23.b) se
muestra una imagen del alambre después de llevar a cabo la deposicion de iones de Cu?* a 1,000

rpm, donde el diametro promedio fue de 66.30 um posterior al proceso de electroless deposition,
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del estudio y en la (Figura 23.c) se muestra la imagen del alambre después de llevar a cabo la
deposicion de iones de Cu?* a 2,000 rpm, donde se observa un diametro promedio de 77.90 um,
obtenido después del proceso de electroless deposition realizar la deposicion a 2000 rpm. En
ambas (Figura 23.b) y (Figura 23.c) se puede apreciar que ocurrio un proceso redox en la superficie
del metal de sacrificio, teniéndose un depoésito con estructura amorfa debido a la presencia de
Oxidos metalicos, proveniente de los iones de metales pesados reducidos. Es importante mencionar
gue, aungue se siguid un protocolo de post tratamiento de muestra para evitar la oxidacién y
almacenarla para su analisis, es probable que se haya formado algo de 6xido debido a la interaccion
de la muestra con el aire del medio ambiente. Los cambios observados en los didmetros sugieren
que hay una dependencia de la deposicion de los iones metélicos con la velocidad de rotacion, las
iméagenes mostradas corresponden para los casos con mejores porcentajes de remocion obtenidos,
para una visualizacién detallada de cada parametro estudiado se anexan las (Figura 52), (Figura
53) y (Figura 54) en el (Apéndice B.1).

£ g mn
SEM HV: 25.0 kV wo: 1022mm | | VEGA3 TESCAN  SEM HV: 200 kV WD: 9.48 mm | | | VEGA3 TESCAN _ SEM HV: 20.0kV WD: 9.93 mm | 11l VEGA3 TESCAN|
View field: 201 ym Det: SE 50 ym View field: 200 ym Det: SE 50 pm View field: 200 ym Det: SE 50 ym
SEM MAG: 1.03 kx _ Date(m/dly): 05/08/20 Instituto Tecnologico de Tijuana SEM MAG: 1.04 kx _ Date(midly): 07/12/21 Instituto Tecnologico de Tijuana SEM MAG: 1.04 kx  Date(m/dly): 07/12/21 Instituto Tecnologico de Tijuana

Figura 23: Micrografias de SEM del alambre de Fe para la remocion de Cu?*, a) Alambre de Fe
0.10 g sin deposicion, b) Alambre de Fe 0.10 g con remocion de Cu?* a 1,000 rpm
(94.64%) y c) Alambre de Fe 0.10 g con remocion de Cu?* a 2,000 rpm (96.42%).

Escala 50 pum, voltaje de aceleracion 50 KV.
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7.1.2 Andlisis de EDS para Cu?*

La presencia del metal depositado (Cu) para los experimentos de remocion mediante
electroless deposition, se corrobord mediante el analisis elemental de espectroscopia de energia
dispersiva de rayos X (EDS, por sus siglas en inglés). Es importante mencionar que el analisis fue
cualitativo y que la modalidad del analisis fue por mapeo de superficie, lo que muestra la
distribucion de los elementos que estan presentes en las diferentes areas analizadas. También se
analizd por puntos, este analisis arroja porcentajes relativos de los elementos analizados, estos
espectros se llevaron a cabo a 120 s. Los analisis mostrados a continuacién se muestran los

resultados de los mejores porcentajes de remocion obtenidos para cada uno de los parametros.

La (Figura 24) muestra el espectro de rayos X producidos por el barrido de electrones que
cuantifica el numero de electrones de rayos X para Cu, Fe, y O detectados en funcién de la energia
de cada atomo, los picos encontrados para los elementos de Cu, Fe y O representan la presencia
de los elementos en la superficie de las muestras, mostrando proporciones de Fe y O integrados a
la superficie una vez finalizado el proceso de electroless deposition.

x 0.001 cps/eV

500 O-KA Fe-KA Cu-KA
400
300+
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1 Fe Fe Cu
200+
100

0
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Figura 24: EDS de material de Fe y Cu, de la muestra con concentracion de 10 ppm, a 2,000 rpm,

con un porcentaje de remocion de 96.29%.
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A continuacidn, en la (Figura 25) se presentan los resultados del analisis de mapeo elemental,
el cual es de importancia para validar la presencia de los elementos de Fe y Cu, en las imégenes se
muestra que el Cu se deposita sobre regiones aleatorias de la superficie del metal de sacrificio,
donde se encuentren espacios sobre la varilla del alambre de Fe. En la (Figura 25.a) se puede
apreciar el mapeo de los elementos de Fe, Cuy O, en la (Figura 25.b) se muestra una aproximacion
de la imagen anterior y en la (Figura 25.c) se observa la distribucion que tomo el Cu depositado

sobre la superficie de Fe.

Figura 25: Mapeo elemental para Cu y Fe sobre la superficie del alambre de Fe 0.10 g en el
proceso de electroless deposition, a las condiciones de 10 ppm, 2,000 rpm con un
porcentaje de remocion del 96.29%.

En la (Figura 26) se muestra el mapeo elemental para las pruebas realizadas a una
concentracion de 50 ppm y 2,000 rpm, con un porcentaje de remocién de 95.40% de iones de Cu,
con el analisis de mapeo elemental se verifico que los iones de Cu?* son depositados sobre la
superficie del alambre de Fe, y que se obtuvieron porcentajes de remocion independientemente de
la concentracion, esto debido a la accion del efecto de rotacion. En la (Figura 26.a) muestra el
mapeo de Fe, Cuy O del alambre, verificando la presencia de los iones sobre la superficie, mientras
que en la (Figura 26.b) se muestra el mapeo elemental para Fe y Cu, observandose mas
aglomeraciones de iones de Cu?* a 50 ppm en comparacion de las presentadas en la (Figura 25),
la cual se realiz6 a 10 ppm, y en la (Figura 26.c) se muestra el mapeo elemental de cobre,

verificando que el proceso de remocion de iones de Cu?* es viable.
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Figura 26: Mapeo elemental de la superficie del alambre de 0.10 g Fe en el proceso Cu y Fe de
electroless deposition, a las condiciones de 50 ppm, 2,000 rpm con un porcentaje de

remocién del 95.40%.

En la (Figura 27) se muestra el analisis de mapeo elemental para las pruebas realizadas a una
concentracion de 100 ppm y 2,000 rpm, el porcentaje de remocion mas alto obtenido para estas
pruebas fueron de 96.42% de remocidon de iones de Cu; en la (Figura 27.a) se puede apreciar la
presencia de los elementos de Fe, Cuy O, en la (Figura 27.b) se muestra el mapeo solamente de
Fe y Cu, donde la proporcion de Cu se focaliza en su mayoria a los extremos y no en el centro
como ocurri6 con la concentracion de 50 ppm, por altimo, en la (Figura 27.c) se puede observar
una gran proporcion de iones de Cu, comparado con las dos concentraciones anteriores, mostrando
que a pesar de que la concentracion de Cu en la solucion en un tiempo de 30 min se remueve casi
por completo, ain queda area superficial disponible para seguir utilizando el mismo alambre para

la aplicacion de electroless deposition.

Las imagenes mostradas corresponden para los casos con mejores porcentajes de remocién
obtenidos, para una visualizacion detallada para cada parametro estudiado se anexan las imagenes
en las (Figura 67), (Figura 68) y (Figura 69) en el (Apéndice C.1).
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Figura 27: Mapeo elemental para Cu y Fe sobre la superficie del alambre de Fe 0.10 g en el
proceso de electroless deposition, a las condiciones de 100 ppm, 2,000 rpm con un

porcentaje de remocion del 96.42%

7.2 Remocion de Sn?* mediante electroless deposition

Se realizaron pruebas para la remocion de iones de Sn?* con el proceso de electroless
deposition, como se menciond anteriormente, en el caso de la solucion de iones del Sn?* se
procedié a disolverlo una malla de estafio, como se describe en el numeral 6.2.1. Como se ha
mencionado antes, la variable objetivo para establecer la eficiencia de la remocion de los metales

pesados es la concentracién remanente del metal en la solucion.

En la (Figura 28) se muestran los resultados obtenidos en la remocion de Sn?* para las
velocidades de rotacion de 0, 1,000 y 2,000 rpm, utilizando una concentracion inicial de Sn?* de
10 mg L y una masa de Fe de 0.10 g (area calculada 57.90 cm?). De acuerdo con la (Figura 28),
para una velocidad de 2,000 rpm se logré una remocion de 66.3%, en tanto que para la velocidad
de 1,000 rpm se logré alcanzar una remocion méxima de 89.4% y en el caso de O rpm se obtuvo
una remocion del 40.55%.

Aunque se esperaria que a mayor velocidad de rotacion fuera mayor el porcentaje de
remocion, en este caso no se observd dicha tendencia, esto puede atribuirse a aspectos
fisicoquimicos de equilibrio, ya que es importante mencionar que la estabilidad de los iones esta
dada por algunos factores como el pH; en este caso, el valor de pH de las soluciones metalicas era
aproximadamente de 1, siendo una condicion acida y la estabilidad de los iones CI°, que son bases

duras y suelen ser iones grandes y mas polarizables, aunado a esto, el orden de estabilizacion de
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los iones metalicos es de Fe?* < Cu?* < Sn?* < Pb?*, siendo el Fe?* mas estable que el Sn?*, estas
interacciones intermoleculares son débiles, surgiendo ademas atracciones electrostéaticas, es decir,
son fendmenos electrostaticos cuyos efectos pueden aparecer en forma de atracciones o

repulsiones entre ambos iones para completar sus capas.
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Figura 28: Remocion de iones de Sn** empleando Fe como metal de sacrificio. Velocidad de
rotacion (0, 1,000, 2,000 rpm), [Sn?*]=10 ppm, 0.10 g de Fe y t=30 min.

En la (Figura 29) se muestran los resultados obtenidos en la remocion de Sn?* para
velocidades de rotacion de 0, 1,000 y 2,000 rpm, utilizando una concentracion inicial de Sn?* de
50 mg/L y una masa de Fe de 0.10 g (area calculada 57.90 cm?). De acuerdo con la (Figura 29),
para una velocidad de 2,000 rpm se logré una remocién de 59.81%, mientras que para la velocidad
de 1,000 rpm se logro alcanzar una remocion maxima de 44.34% y en el caso de O rpm se obtuvo
una remocion del 10.21%. La tendencia que lleva la grafica son altos porcentajes de remocién en
los primeros 10 min para tener una estabilizacion a partir del minuto 15, manteniéndose

practicamente invariable el porcentaje de remocion durante el resto del experimento.
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Este comportamiento se puede atribuir a un efecto de los iones de Cl~, ya que el estafio ha
perdido dos electrones en su capa de valencia para formar enlaces con los &tomos de cloro, por lo
tanto, presenta una hibridacion sp? con un par de electrones libres. Adicionalmente, es importante
sefialar que una de las fuerzas motrices que dirigen el proceso de electroless deposition es la
diferencia de los potenciales redox, siendo este valor para el sistema Fe-Sn de: (Sn**: Eojqq =
(—0.14) — (—0.44) = 0.30 V), el valor considerado como relativamente bajo, lo que es consistente
con la baja eficiencia de remocion observada para este metal en solucién acuosa, en comparacion
a la remocién de Cu?*. Por otra parte, es posible la intervencion de otros factores, como las
velocidades de difusion de los iones en los medios evaluados, no obstante, estos calculos escapan

a este estudio.
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Figura 29: Remocion de iones de Sn** empleando Fe como metal de sacrificio. Velocidad de
rotacion (0, 1,000, 2,000 rpm), [Sn?*]=50 ppm, 0.10 g de Fe y t=30 min.

En la (Figura 30) se muestran los resultados obtenidos en la remocion de Sn?* para
velocidades de rotacion de 0, 1,000 y 2,000 rpm, utilizando una concentracion inicial de Sn?* de
100 mg/L"? y una masa de Fe de 0.10 g (4rea calculada 57.90 cm?). De acuerdo con la (Figura 30),
para una velocidad de 2,000 rpm se logré una remocion de 87.94%, en tanto que para la velocidad
de 1,000 rpm se logro alcanzar una remocion maxima de 46.22% y en el caso de O rpm se obtuvo

una remocion del 21.32%.
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El porcentaje de remocion resulta ser uno de los pardmetros ideales para establecer la
factibilidad de la aplicacion del proceso, en este caso, en el problema de interés que es el
tratamiento de las descargas de aguas residuales al drenaje y alcantarillado de agua municipal,
donde se cumplen con los requerimientos basicos que necesita cualquier industria. Las graficas
mostradas aqui fueron las que representaron mejores resultados, la evaluacion de los otros

pardmetros se muestran en el (Apéndice A.2).
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Figura 30: Remocion de iones de Sn** empleando Fe como metal de sacrificio. Velocidad de
rotacion (0, 1,000, 2,000), [Sn?*]=100 ppm, 0.10 g de Fe y t=30 min.

7.2.1 Andlisis de SEM para Sn?*

Las micrografias de la superficie del metal de sacrificio para la remocion de Sn?*, empleando
una masa de 0.10 g (area efectiva de 57.90 cm?), se muestran en la (Figura 31). Las micrografias
corresponden a los resultados donde se logré el mayor porcentaje de remocion de Sn?* obtenidos
a una concentracion de iones de Sn?* a 10 ppm y velocidades de rotacién de 1,000 rpm (Figura
31.a) y 2000 rpm (Figura 31.b), donde se pueden apreciar depositos irregulares con aparente
estructura amorfa alrededor del alambre, que podrian deberse a la formacion de dxidos metalicos

en la superficie del metal de sacrificio. Las mediciones de los didmetros, como un parametro
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asociado a la modificacion superficial, obtenidos para 1,000 rpmy 2,000 rpm fueron de 54.20 um

y 56.10 um, respectivamente, esto sugiere una mayor cantidad de iones removidos de la solucién.

Las micrografias correspondientes a los experimentos empleando una masa de hierro de
0.05g (area efectiva de 28.9 cm?) se detallan en el (Apéndice B.2) en las (Figura 57), (Figura 58)
y (Figura 59) asi como los correspondientes para las concentraciones de 10 y 50 ppm con una masa
de hierro de 0.10 g (area de 57.90 cm?) se muestran en las (Figura 60) y (Figura 61) del (Apéndice
B.2).

SEM HV: 20.0 kV VEGA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV WD:‘ 10.43 mm | | | | | VEGA3 TESCAN|
View field: 200 ym Det: SE View field: 200 ym Det: SE 50 pm
SEM MAG: 1.04 kx Date(m/dly): 07/15/21 Instituto Tecnologico de Tijuana SEM MAG: 1.04 kx Date(m/dly): 07/15/21 Instituto Tecnologico de Tijuana

Figura 31: Micrografias de SEM del alambre de Fe para la remocion de Sn?*, a) Alambre de Fe
0.10 g con remocion de Sn?* a 1,000 rpm (89.44%) y b) Alambre de Fe 0.10 g con
remocion de Sn?* a 2,000 rpm (66.28%). Escala 50 um, voltaje de aceleracion 50 KV.
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7.2.2 Anélisis de EDS para Sn?*

Es importante mencionar que el analisis EDS es semicuantitativo y la modalidad del analisis
fue por mapeo de superficie, lo que muestra la distribucién de los elementos que estan presentes
en las diferentes areas analizadas. También se analizd por puntos, este analisis arroja porcentajes
relativos de los elementos analizados. La (Figura 32) muestra el espectro EDS producidos por el
barrido de electrones que cuantifica el nimero de electrones de rayos X para Sn, Fe, y O detectados
en funcidn de la energia de cada atomo, los picos encontrados para los elementos de Fe, Sny O,
representan la presencia de los elementos en la superficie de las muestras, mostrando proporciones

de Fe y O integrados a la superficie una vez el proceso finalizado de electroless deposition.
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Figura 32: EDS del material Fe y Sn, de la muestra con concentracion de 10 ppm, a 1,000 rpm,

con un porcentaje de remocion de (89.44%).

A continuacion, en la (Figura 33) se muestra los resultados del analisis de mapeo elemental,
el cual es de importancia para validar la presencia de los elementos de Sn y Fe, donde se puede
observar que el Sn se deposita sobre cualquier parte de la superficie del alambre de Fe. En la
(Figura 33.a) se puede apreciar el mapeo de los elementos de Fe, Sn y O, mientras que para Fe 'y
Sn con una aproximacion de la imagen en la (Figura 33.b), por ultimo, en la (Figura 33.c) se

observa la distribucion de posicion que tomo el Sn sobre la superficie de Fe.
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! SERC
Figura 33: Mapeo elemental para Sn y Fe sobre la superficie del alambre de Fe 0.10 g en el

proceso de electroless deposition, a las condiciones de 10 ppm, 1,000 rpm con un

porcentaje de remocion del 89.44%.

A continuacion, en la (Figura 34) se muestra el analisis de mapeo elemental para las pruebas
realizadas a una concentracion de 50 ppm y 2,000 rpm, con un porcentaje de remocion de iones de
Sn?* del 59.81% ; en la (Figura 34.a) muestra el mapeo de Fe, Sn'y O del alambre depositado,
verificando la presencia de Sn sobre la superficie, mientras que en la (Figura 34.b) se muestra sélo
el mapeo elemental para Sn y Fe, observandose méas aglomeraciones de Sn, en la (Figura 34.c) se
muestra el mapeo elemental s6lo de estafio, verificando que el proceso de electroless deposition

es viable para la remocidn de iones de Sn.

Figura 34: Mapeo elemental para Sn y Fe sobre la superficie del alambre de Fe 0.10 g en el
proceso de electroless deposition, a las condiciones de 50 ppm, 2,000 rpm con un

porcentaje de remocion del 59.81%.
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Las imagenes mostradas corresponden para los casos con mejores porcentajes de remocion
obtenidos, para el caso de 100 ppm de Sn en las diferentes condiciones no se obtuvieron estos
estudios debido a un error técnico, para una visualizacion mas detallada para los demas parametros
estudiados se anexan las imagenes en las (Figura 73), (Figura 74), (Figura 75) y (Figura 76) del
(Apéndice C.2).

7.3 Remocion de Pb?* mediante electroless deposition

Se evalud el proceso de electroless deposition para la remocion de iones de Pb?* en
soluciones diluidas de Pb(NO3)2, la cual es una sal inorgénica de color cristalino y un oxidante
muy estable y fuerte y de alta toxicidad en ingesta de humanos.

Se realizaron pruebas por duplicado a concentraciones de 10, 50 y 100 mg/L? en una

centrifuga, siguiendo exactamente la misma metodologia realizada por los iones de Cu?* y Sn?*.

En la (Figura 35) se muestran los resultados obtenidos en la remocién de Pb?* para
velocidades de rotacion de 0, 1,000 y 2,000 rpm, utilizando una concentracion inicial de Pb?* de
10 mg/L' y una masa de Fe de 0.10 g (area calculada 57.90 cm?). De acuerdo con la (Figura 35),
para una velocidad de 2,000 rpm se logré una remocion de 45.28%, en tanto que para la velocidad
de 1,000 rpm se logré alcanzar una remocion maxima de 37.84% y en el caso de O rpm se obtuvo
una remocion del 35.11%.

De los 3 metales evaluados, el Pb fue el que se removio en menor porcentaje, analizando el
concepto de la estabilidad de los iones, el Pb?* es uno de los menos estables a diferencia de los
otros dos iones estudiados, es un acido blando con tendencia a generar mas oxiacidos sobre la
superficie del metal de hierro. Los resultados para la remocion de iones de Pb?* con una masa de
0.05 g de Fe se pueden visualizar las (Figura 49) en el (Apéndice A.3).
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Figura 35: Remocion de iones de Pb?* empleando Fe como metal de sacrificio. Velocidad de
rotacion (0, 1,000, 2,000 rpm), [Pb?*]=10 ppm, 0.10 g de Fe y t=30 min.

Para las condiciones de 50 ppm y 0.10 g de Fe, y las distintas velocidades de rotacion (Figura
36), los porcentajes de remocién obtenidos fueron de 41.76% a 2,000 rpm, el 45.43% para 1,000
rpmy el 21.42% a 0 rpm. Los datos obtenidos para estos parametros suelen ser algo atipicos, dado
que se esperaria que hubiera mas porcentaje de remocion a 2,000 rpm, el cual no fue el caso para
estos parametros estudiados. Para la masa de 0.05 g de Fe los resultados de remocidn se muestran
en la (Figura 50), obteniendo resultados de 65.59%, 19.76% y 13.53% de remocion para las

velocidades de 2,000, 1,000, y O rpm respectivamente, estos resultados se pueden analizar con
mayor detalle en el (Apéndice A.3).
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Figura 36: Remocion de iones de Pb?* empleando Fe como metal de sacrificio. Velocidad de
rotacion (0, 1,000, 2,000), [Pb?*]=50 ppm, 0.10 g de Fe y t=30 min.

En la (Figura 37) se muestran los experimentos empleando una concentracion inicial de Pb?*
de 100 ppm, donde se logr6 un porcentaje de remocion del 64.6% empleando una velocidad de
rotacion de 2,000 rpm, el 55.5% para el caso de 1,000 rpmy el 17.6% para O rpm. Los resultados
obtenidos para una masa de 0.05 g de Fe se muestran en el (Apéndice A.3) en la (Figura 51); estos
porcentajes de remocion relativamente bajos pueden estar relacionados con fendmenos de difusion
de la especie idnica en el seno de la solucidn, considerando que se trata de la especie mas densa
de las evaluadas (4.53 g/cm), caracteristica que pudiera afectar su difusion desde el seno de la

solucion hacia la superficie del metal de sacrificio.

El movimiento de los iones en la solucidon se ve limitado en dos aspectos; la atmdsfera idnica
es deformada cuando el ion central se mueve, de manera que su centro se encuentra detras del ion,
y el movimiento de éste es retardado por la atmdsfera (efecto de relajacion) al tener carga opuesta
a la del ion central, tiende a moverse en sentido contrario a la del ion, debido al campo eléctrico

durante la migracion, estas atracciones Inter idnicas son en esencia, la causa de la desviacién que
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sufren los electrolitos del comportamiento ideal, poniendo en desventaja a la electroless deposition
en estos parametros frente a lo reportado por Shu et Félix (1999) [28].

Otra caracteristica importante por resaltar es que, aungue existe un porcentaje de remocién
considerable, no se logra cumplir con los limites maximos permisibles para estos contaminantes
en el agua. Se deben considerar otros pardmetros para poder lograr mejores resultados para la
remocion de iones de Pb?* y alcanzar los limites maximos permisibles de acuerdo con la NOM-
CCA-031-ECOL/1993.

100 1 4 rpm
—+—1000 rpm
80 4 -4-2000 rpm
64.61
e [ 4 'y #* v v #
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- .
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o 40
£
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« 20
N 1756
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Figura 37: Remocion de iones de Pb?* empleando Fe como metal de sacrificio. Velocidad de
rotacion (0, 1,000, 2,000), [Pb?*]=100 ppm, 0.10 g de Fe y t=30 min.
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7.3.1 Andlisis SEM para Pb?*

Con la intencidn de aplicar el proceso de electroless deposition para la remocién de iones de
Pb?*, la (Figura 38) muestra las imagenes obtenidas mediante SEM para el analisis morfol6gico
del alambre de Fe sometido a diferentes condiciones, en la (Figura 38.a), una imagen del alambre
después de llevar a cabo la deposicion a 1,000 rpm, donde su didmetro promedio fue de 39.89 um
posterior al proceso de remocion de Pb?*, mientras que en la (Figura 38.b), obteniendo un diametro

promedio de 58.83 um después de la remocion de Pb?*.

En ambas imagenes se puede apreciar que efectivamente ocurrié un proceso redox en la
superficie del metal de sacrificio, teniéndose un depdsito con estructura amorfa, debido a la
presencia de 6xidos metélicos. Las imagenes mostradas corresponden para los casos con mejores
porcentajes de remocion obtenidos, para una visualizacion detallada para cada parametro estudiado
se anexan las imagenes (Figuras 62), (Figura 63), (Figura 64), (Figura 65) y (Figura 66) en el
(Apéndice B.3).

of

SEMHV: 200kV |  WD: 10.40 mm VEGA3 TESCAN SEMHV:20.0kV | WD: 1031 mm VEGA3 TESCAN
View field: 200 ym Det: SE 50 pm View field: 200 ym Det: SE
SEM MAG: 1.04 kx  Date(midly): 07/15/21 Instituto Tecnologico de Tijuana SEM MAG: 1.04 Kx | Date(midly): 07/15/21 Instituto Tecnologico de Tijuana

Figura 38: Micrografias de SEM del alambre de Fe para la remocion de Pb?*, a) Alambre de Fe

0.10 g con remocion de Pb?" a 1,000 rpm (55.40%) y b) Alambre de Fe 0.10 g con
remocion de Pb?* a 2,000 rpm (64.61%). Escala 50 pm, voltaje de aceleraciéon 50 KV.
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7.3.2 Andlisis de EDS para Pb?*

La presencia de iones metalicos Pb?* para los experimentos de remocion mediante
electroless deposition se corrobord mediante un andlisis elemental de espectroscopia de energia
dispersiva de rayos X, es importante mencionar que el andlisis es semicuantitativo y la modalidad
del analisis fue por mapeo de superficie, o que muestra la distribucidn de los elementos que estan
presentes en las diferentes &reas analizadas. También se analizé por puntos, este analisis arroja

porcentajes relativos de los elementos analizados.

En la (Figura 39) se muestra el espectro de EDS producidos por el barrido de electrones que
cuantifica el nimero de electrones de rayos X para Pb, Fe, y O, detectados en funcién de la energia
de cada atomo, los picos encontrados para los elementos de Pb, Fe y O, representan la presencia
de los elementos en la superficie de las muestras, mostrando proporciones de Fe y O integrados a
la superficie una vez finalizado el proceso de electroless deposition, ademas de la presencia de Pb

sobre la muestra, corroborando la presencia de Pb en la superficie del alambre de Fe.

cps/eV
o .

Pb

2 4 6 I 8 = I 10
keV
Figura 39: Espectro EDS del material de Fe y Pb, de la muestra con concentracion de 10 ppm, a

2,000 rpm, con un porcentaje de remocion de 45.28%.
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A continuacion, En la (Figura 40) se presentan los resultados del anélisis de mapeo
elemental, donde se puede observar la presencia de Pb al afiadirse sobre la superficie donde se
encuentren espacios en el alambre de Fe. En la (Figura 40.a) se puede apreciar el mapeo de los
elementos de Fe, Pb y O, mientras que en la (Figura 40.b) para Fe y Pb, diferenciando al Pb como
todos los puntos que se ven distribuidos en el mapeo y en la (Figura 40.c) se observa la distribucion
de posicion que tomo el ion de Pb sobre la superficie de Fe. Se puede observar en esta figura, que

el proceso de electroless deposition para remocion de iones metalicos es viable.

Figura 40: Mapeo elemental para Pb y Fe sobre la superficie del alambre de Fe 0.10 g con el
proceso de electroless deposition, a las condiciones de 10 ppm, 2,000 rpm con un
porcentaje de remocion del 55.28%.

A continuacion, en la (Figura 41) se muestra el mapeo elemental para las pruebas realizadas
a una concentracion de 50 ppm de Pb?* y 2,000 rpm, con un porcentaje de remocion del 45.43%
de iones de Pb?*, en la (Figura 41.a) se aprecia el mapeo de Fe, Pb y O del alambre depositado,
verificando la presencia de los elementos sobre la superficie, en la (Figura 41.b) se muestra sélo
el mapeo elemental para Fe y Pb, observandose iones mas dispersos a lo largo de la superficie, en
la (Figura 41.c) se muestra el mapeo elemental s6lo del Pb, verificando que la técnica aplicada al
proceso de remocion de iones de Pb?* remueve, pero el potencial estandar del proceso que existe

entre Fe y Pb afecta en la remocion de iones de soluciones acuosas.
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Figura 41: Mapeo elemental para Pb y Fe sobre la superficie del alambre de Fe 0.10 g con el
proceso de electroless deposition, a las condiciones de 50 ppm, 1,000 rpm con un
porcentaje de remocion del 45.43%.

En la (Figura 42) se muestra el mapeo elemental para las pruebas realizadas a una
concentracion de 100 ppm y 2,000 rpm, con un porcentaje de remocion del 64.61% de iones de
Pb?*, en la (Figura 42.a) se aprecia el mapeo de Fe, Pb 'y O en el alambre de Fe, verificando la
presencia de los iones sobre la superficie, en la (Figura 42.b) se muestra el mapeo elemental para
Fe y Pb, observandose mas aglomeraciones de iones de Pb?*, en la (Figura 42.c) se muestra el
mapeo elemental de Pb, verificando que la técnica aplicada al proceso de remocién de iones de Pb
es viable.

Figura 42: Mapeo elemental para Pb y Fe sobre la superficie del alambre de Fe 0.10 g con el
proceso de electroless deposition, a las condiciones de 100 ppm, 2,000 rpm con un

porcentaje de remocion del 64.61%.
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Las imagenes mostradas corresponden para los casos con mejores porcentajes de remocion
de Pb?* obtenidos para cada una de las concentraciones estudiadas, para una visualizacion detallada
de cada pardmetro estudiado se anexan las imagenes en las (Figura 77), (Figura 78), (Figura 79),
(Figura 80), (Figura 81) y (Figura 82) en el (Apéndice C.3).

7.4 Durabilidad del alambre de Fe

La importancia de esta prueba radica en establecer si es posible seguir utilizando el material
de sacrificio en distintos experimentos en continuo. Los resultados corresponden solo para un
tiempo de contacto de 30 min. A continuacién, en la (Tabla 5) se muestran los porcentajes de
remocion obtenidos para las diferentes condiciones de operacion de electroless deposition y se
utilizé al Cu como modelo de estudio. La remocion de iones de Cu?* se realizd con el mismo
alambre de Fe, para cada parametro se realizaron 10 pruebas consecutivas, cada una de 30 min de
operacion, removiendo la solucién y volviendo a afiadir en el mismo tubo de centrifuga. De
acuerdo con los resultados, para el caso de una concentracion inicial de Cu?* de 10 ppmy 0.10 g
de material de sacrificio, se logré el 78.47% de remocién y el 44.07% de remocién de iones de
cobre utilizando 0.05 g de Fe. Para la concentracion de 50 ppm de Cu?* se logro remover el 89.2%
(promedio) de iones de Cu, con una masa de Fe de 0.10 g, y el 86.48% de remocion de iones de
Cu, mientras que para la masa de 0.05 g de Fe se obtuvo el54.51% de remocion. Para los
experimentos utilizando una concentracion de 100 ppm se alcanz6 una remocion del 88.88% de
iones de Cu?* para la masa de 0.10 g de Fe, y para la masa de 0.05 g de Fe se logro el 63.95% de

remocioén al final del tratamiento.

Aunqgue es importante que la accién de la fuerza centrifuga juega un papel importante para
la remocidn de iones metalicos, también es importante destacar que el potencial redox para cada
una de las reacciones es importante, debido a estas diferencias de potencial en soluciones acuosas
el tiempo de difusion de los iones suele ser mas lento entre las especies, asi, a mayor potencial
redox, mas rapido se llevara a cabo la remocién de los iones metalicos, al ser un proceso
espontaneo, estos términos tienen una relacion al momento de analizar los resultados
experimentales. Por otro lado, los iones disueltos en el sistema como SO2~y iones de H* podrian

evitar que se diera esta transferencia de masa por completo hacia el fondo del tubo, esta estabilidad
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podria verse afectada también por el medio en que se llevan a cabo los experimentos, dado que
tienen un pH muy &cido, se podria favorecer la formacion de oxiacidos y como el Fe es metal de
transicion tiene energia de ionizacion relativamente baja permitiendo el desprendimiento del
electron y a su vez una polarizacion, permitiendo una distorsion en sus nubes electronicas para

reducir la repulsion de los iones, aumentando la donacién de iones entre los metales.

La finalidad de este analisis era evaluar la durabilidad y vida util del alambre de Fe para la
aplicacion continua del proceso de electroless deposition, logrando mantener una tendencia
satisfactoria para considerar en un futuro la aplicacion de esta técnica para la remocion de iones

metalicos en aguas residuales.

Tabla 8: Porcentajes de remocion de iones de Cu?*, cada uno a 30 min, para cada uno de los

diferentes parametros de condicion estudiados en la aplicacion de electroless deposition.
10 ppm,0.1g 10ppm,0.05g 50ppm,0.1g 50ppm,0.05g 100 ppm,0.1g 100 ppm, 0.05¢g

1 84.71 35.16 74.15 44.77 93.79 50.45
2 84.71 19.39 86.61 46.26 91.26 63.21
3 73.19 47.47 87.33 81.37 93.85 70.68
4 84.33 38.07 88.31 58.60 89.45 76.00
5 83.13 38.65 77.20 28.52 84.26 40.66
6 73.04 4791 87.24 36.38 86.26 82.37
7 77.89 49.52 93.93 46.22 87.99 64.04
8 83.98 35.90 91.76 77.07 98.28 96.25
9 56.73 70.69 89.09 60.12 83.78 52.58
10 83.03 57.93 89.21 65.81 79.92 43.30
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Se evalu6 el proceso de electroless deposition asistido con fuerza centrifuga, como una
alternativa para la remocion de iones metalicos disueltos en soluciones acuosas, se evaluaron tres
iones metalicos de metales pesados diferentes Cu, Sn y Pb, utilizando como metal de sacrificio
alambre de Fe. El proceso de electroless deposition se estudio bajo diferentes condiciones, para un
mismo metal, las cuales fueron reproducidas para los 3 metales evaluados y sometidos a las mismas
condiciones de operacion, buscando promover nuevas técnicas para la aplicacion en tratamientos
de aguas residuales en un futuro, que a diferencia de otros trabajos reportados para la aplicacion
de este tipo de matriz suelen hacer uso de reactivos quimicos, alto manejo de corriente eléctrica o

materiales sintetizados.

Uno de los objetivos era estudiar la capacidad que tiene el alambre de Fe como metal de
sacrificio y establecer la relacion de area/masa, se optd por el metal de Fe por ser de facil acceso
y costo bajo para su aplicacién, y por sus caracteristicas quimicas de tener la capacidad de donar
electrones cuando se encuentre en contacto con especies que tengan mayor potencial de reduccion.
Los metales seleccionados (Cu, Sn, Pb) tienen la capacidad de llevar a cabo una reaccién
espontanea redox al estar en contacto con el Fe (Cu, Sn, Pb), mismos que resultan ser toxicos
cuando se incorporan a los cuerpos de agua. El alambre de Fe con didmetro promedio de 39.1 pum,
presenta un area especifica considerable, lo que resulta muy util en este tipo de procesos, ya que
se trata de fenémenos de superficie.

Otros de los objetivos fue establecer la eficiencia del proceso en la remocion de los distintos
iones, para lo cual se analizd la concentracion remanente de iones metalicos después del proceso
de electroless deposition asistido con fuerza centrifuga. En el caso de Cu, con una concentracion
inicial de 100 mg/L%, se alcanzd un 96.4% a 2,000 rpm, siendo el porcentaje mas alto de remocion,
lo que le da una perspectiva para futuras investigaciones e implementaciones, de acuerdo con la
NOM-CCA-031-ECOL/1993, que estable como limite méaximo permisible de Cu?* de 5 mg/L™*
diario para las aguas residuales industriales antes de su disposicion a aguas de alcantarillado

municipal.

En el caso del Sn, el mejor porcentaje de remocion se obtuvo para la concentracion de 10

mg/L%, con el 89.44% de remocién con 1,000 rpm y un tiempo de reaccion de 30 min, la cantidad
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de area efectiva disponible para llevar a cabo la deposicion tardara mas tiempo debido al potencial
que las especies, viéndose afectada la capacidad de remover el metal de la solucion, también
teniendo mejores resultados de remocion cuando se aumenta la masa a 0.10 g de Fe, es decir, la
cantidad de masa tiene una influencia muy importante para la aplicacion de la electroless

deposition, y es un factor transcendental que nos ayudo a cumplir este objetivo planteado.

Por otro lado, los resultados con Pb no se alcanzaron los valores limite permisibles para
futuras implementaciones, aunque se comprueba que la centrifugacion juega un papel muy
importante para acelerar el tiempo del proceso, factores importantes como la densidad de la
particula, puede afectar la difusion de sus iones del seno de la solucidn hacia la superficie metalica,

requiere mas tiempo en depositarse por medio de las condiciones implementadas para este proceso.

La velocidad de rotacién fue una variable importante a evaluar; para darle soporte a la
hipotesis de que la fuerza centrifuga tendria un efecto positivo para remover iones en menor
cantidad de tiempo, obteniendo porcentajes de remocion mucho mas elevados que los obtenidos

cuando no se aplica.

Para la remocion de Cu?* a 2,000 rpm en el tiempo de 30 min el mejor porcentaje de
remocion fue de 96.42%, se logro a la concentracion de 100 mg/L™?, y para 1,000 rpm se alcanzé
el 96.64% de remocién a la concentracion de 100 mg/L™, mientras que para O rpm el mayor
porcentaje de remocion fue de 30.78% a 100 mg/L™, llegando a obtener porcentajes de remocion
de los iones disueltos en soluciones acuosas bastante favorables, siempre y cuando se utilice la

fuerza centrifuga.

Para la remocion de Sn?* a 10 mg/L™ y un tiempo de 30 min se alcanzé un porcentaje de
remocion del 89.44% aplicando 2,000 rpm; mientras que para el caso de 1,000 rpm se logré un
66.29% de remocion y para 0 rpm el mé&ximo porcentaje de remocion fue de 40.55%, alcanzando

aproximadamente el doble de remocidn cuando se aplica una fuerza centrifuga.

Para la remocion de Pb?* a 100 mg/L™'y un tiempo de 30 min, el mayor porcentaje de
remocion fue 64.61% aplicando 2,000 rpm y cuando se aplicé 1,000 rpm se obtuvo el 55.50%,
mientras que a 0 rpm se logro el 17.56%, no siendo viable solo para este ultimo ion las condiciones
implementadas de este trabajo de investigacion, debido a los estrictos regimenes implementados

para la presencia de este metal pesado en el agua.
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Los alambres de Fe se caracterizaron por medio de SEM para visualizar la morfologia y
estructura del deposito al alambre del proceso de electroless deposition de cada uno de los iones
metalicos sobre el metal de sacrificio. Para el alambre limpio, el didmetro promedio fue de 39.10
um; en el caso de la remocion de Cu?* se logré determinar un diametro promedio de 69. 11 um,
para el Sn?* se tuvo un didmetro promedio de 93.56 um y para el caso del Pb un didmetro promedio
de 106.39 um después del proceso de electroless deposition; teniendo en cuenta los valores de las
densidades de los metales (Cu=2.30 g cm™, Sn=3.95 g cmy Pb=4.53 g cm™®), se muestra la misma
tendencia en el mayor diametro alcanzado respecto a la densidad de cada especie utilizada para
estos experimentos. Las micrografias muestran cambios morfoldgicos en la estructura del alambre,
mostrando efectos del proceso redox en la estructura final del depdsito con estructuras amorfas,

donde muy probablemente existan interacciones de éxidos metalicos.

Los pardmetros establecidos para la remocién de iones de Cu, Sn 'y Pb muestran resultados
favorables para la aplicacion de la electroless deposition asistido con fuerza centrifuga,
comprobando que el area superficial del metal de sacrificio tiene un impacto muy importante para
la remocion de iones, ya que dependeré del area disponible en que los iones se puedan depositar
mediante el desplazamiento galvanico que se da de manera espontanea, y también muestra ser una
técnica adecuada para implementar en la remocién de iones metalicos como Cu, Sn 'y Pb en aguas

residuales industriales.

Por altimo, se puede concluir que la hipétesis planteada al inicio de este trabajo, la fuerza
centrifuga contribuird a una remocion mas eficiente de iones metalicos solubles en el agua, ha sido
cumplida para cada uno de los iones metalicos estudiados, obteniendo mayores porcentajes de
remocion cuando se le aplica una fuerza centrifuga respecto a los resultados obtenidos cuando no

se aplica la fuerza centrifuga.
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X. Apéndice
Apéndice A.
A.1 Gréaficas de remocion de iones de Cu.

A continuacion, se presentan las graficas de los resultados obtenidos para la remocién de
iones de Cu?* con el proceso de electroless deposition, complemento de los resultados obtenidos

mostrados en el apartado de resultados (¢ Seccion?).

e 10 ppm, area efectiva de 28.97 cm?®.
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Figura 43: Remocion de iones de Cu?* empleando Fe como metal de sacrificio. Velocidad de

rotacion (0,1,000, 2,000 rpm), [Cu?*]=10 ppm, 0.05 g de Fe y t=30 min.
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e 50 ppm, area efectiva de 28.97 cm?,
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Figura 44: Remocion de iones de Cu?* empleando Fe como metal de sacrificio. Velocidad de
rotacion (0, 1,000, 2,000 rpm), [Cu?*]=50 ppm, 0.05 g de Fe y t=30 min.
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Figura 45: Remocion de iones de Cu? empleando Fe como metal de sacrificio. Velocidad de
rotacion (0, 1,000, 2,000 rpm), [Cu?*]=100 ppm, 0.05 g de Fe y t=30 min.
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A.2 Graficas de remocion de iones de Sn.

A continuacion, se presentan las graficas de los resultados obtenidos para la remocién de

iones de Sn con el proceso de electroless deposition, complemento de los resultados obtenidos

mostrados en el apartado de resultados.

10 ppm, area efectiva de 28.97 cm?3.
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Figura 46: Remocion de iones de Sn?* empleando Fe como metal de sacrificio. Velocidad de

rotacion (0, 1,000, 2,000 rpm), [Sn?*]=10 ppm, 0.05 g de Fe y t=30 min.
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e 50 ppm, area efectiva de 28.97 cm?,
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Figura 47: Remocion de iones de Sn?* empleando Fe como metal de sacrificio. Velocidad de
rotacion (0, 1,000, 2,000 rpm), [Sn?*]=50 ppm, 0.05 g de Fe y t=30 min.

e 100 ppm, area efectiva de 57.94 cm?3,

100 -
80 A
c
1)
c
,9 60 1
QO
0
% 40 A N
14 A 28.07
X A : A—0rpm A
20 P
~§#—1000 rpm
—4—2000 rpm
0 T T L] L] L] 1
0 5 10 15 20 25 30
Tiempo (min)

Figura 48: Remocion de iones de Sn** empleando Fe como metal de sacrificio. Velocidad de
rotacion (0, 1,000, 2,000 rpm), [Sn?*]=100 ppm, 0.05 g de Fe y t=30 min.
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A.3 Graficas de remocion de iones de Pb.

A continuacion, se presentan las graficas de los resultados obtenidos para la remocién de

iones de Pb con el proceso de electroless deposition, complemento de los resultados obtenidos
mostrados en el apartado de resultados.
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Figura 49: Remocion de iones de Pb?* empleando Fe como metal de sacrificio. Velocidad de
rotacion (0, 1,000, 2,000 rpm), [Pb?*]=10 ppm, 0.05 g de Fe y t=30 min.
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e 50 ppm, area efectiva de 28.97 cm?,
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Figura 50: Remocion de iones de Pb?* empleando Fe como metal de sacrificio. Velocidad de

rotacion (0, 1,000, 2,000 rpm), [Pb?*]=50 ppm, 0.05 g de Fe y t=30 min.
100 ppm, area efectiva de 28.97 cm?3.
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Figura 51: Remocion de iones de Pb?* empleando Fe como metal de sacrificio. Velocidad de
rotacion (0, 1,000, 2,000 rpm), [Pb?*]=100 ppm, 0.05 g de Fe y t=30 min.
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Apéndice B.
B.1 Micrografias de superficie de alambre de Fe recubierto con iones de Cu
e Micrografias de alambre de Fe con deposicion de Cu?*, a la concentracion de 10 ppm

obteniendo una remocion del 70.80% a 1,000 rpm y un diametro de 67.74 um (Figura 54.a)
y deposicion de Cu?* con un porcentaje de remocion del 86.57% a 2,000 rpm y 60.92 um

de didmetro se muestra en la (Figura 54.b), con un area efectiva de 28.97 cm?.

VEGA3 TESCAN|

SEM HV: 20.0 kV WD: 8.74 mm

View fleld: 199 ym Det: SE m n n
SEM MAG: 1.04 kx | Date(midly): 07/12/21 a1 x | Date(m/dly): 07112121 Instituto Tecnologico de Tijuana

c)

VEGA3 TESCAN  SEM HV: 20.0 kV WD: 9.92 mm
View fleld: 80.0 ym Det: SE 20 ym

0.0
Tijuana SEM MAG: 2.60 kx | Date(m/dly): 07/12/21 Institu

ronicas (SEM) del alamre e Fe de 0.05 g y una

SEM HV: 200 kV WD: 8.73 mm
View fleid: 80.0 ym Det: SE
SEM MAG: 2.60 kx | Date(midly): 07/12/21 In

Figura 52: Escaneo de microgréficas elect
concentracion de 10 ppm a Cu?*: a) deposicion a 1,000 rpm a 50 pum, b) deposicion a

2,000 rpm a 50 pum, c¢) deposicién a 1,000 rpm a 20 um, d) deposicion a 2,000 rpm a

to Tecnologico de Tijuana

T

20 pm.
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e Micrografias de alambre de Fe con deposicion de Cu?*, a la concentracion de 50 ppm
obteniendo una remocion del 70.53% a 1,000 rpm y un didmetro de 65.62um en (Figura
53.a) y deposicion de Cu?* con un porcentaje de remocion del 86.08% a 2,000 rpm y 69.11
pm de didmetro en (Figura 53.b) con un area efectiva de 28.97 cm?.

SEM HV: 20.0 kV WD: 9.90 mm VEGA3 TESCAN HV: 20.0 K 10.00 mm I L VEGA3 TESCAN|
wm

View field: 200 ym Det: SE 50 pm

" "
SEM MAG: 1.04 kx | Date(midly): 07/12121 Instituto Tecnologico de Tijuana Instituto Tecnologico de Tijuana

¢)

| VEGAS TESC.
20 ym
kx| Date(midly): 07/12/21 Instituto Tecnologico de Tijuana

Figura 53: Escaneo de micrograficas electrénicas (SEM) del alambre de Fe 0.05 g y una

SEM MAG: 2.59 kx | Date(midly): 07/12/21

concentracion de 50 ppm de Cu?*: a) deposicion a 1,000 rpm a 50 pm, b) deposicion
a 2,000 rpm a 50 um, c¢) deposicion de 1,000 rpm a 20 um, d) deposicion a 2,000 rpm
a 20 um.
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e Micrografias de alambre de Fe con deposicion de Cu?*, a la concentracion de 100 ppm
obteniendo una remocion del 65.32% a 1,000 rpm y un diametro de 66.40 um en (Figura
54.a) y deposicion de Cu?* con un porcentaje de remocion del 79.36% a 2,000 rpm y 67.94
pm de didmetro en (Figura 54.b) con un area efectiva de 28.97 cm?.

SEM HV: 20.0 kV WD: 9.70 mm VEGAS TESCAN  SEM HV: 20.0 kV WD: 9.83 mm

View field: 200 ym Det: SE 50 um View fleld: 200 ym Det: SE
SEM MAG: 1.04 kx  Date(midly): 07/12/21 Instituto Tecnologico de Tijuana SEM MAG: 1.04 kx | Date(midly): 07/12/21

50 um

) d)

VEGAS TESCAN|

SEM MAG: 2.59 kx | Date(midly): 07/12/21 Instituto Tecnologico de Tijua

Figura 54: Escaneo de mlcrograflcas electronlcas (SEM) del alambre de Fe 0.05 g y una
concentracion de 100 ppm de Cu?*: a) deposicion a 1,000 rpm a 50 um, b) deposicion
a 2,000 rpm a 50 pm, c¢) deposicion de 1,000 rpm a 20 pm, d) deposicion a 2,000 rpm
a20 um.
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e Micrografias de alambre de Fe con deposicion de Cu?*, a la concentracion de 10 ppm
obteniendo una remocion de 87.17% a 1,000 rpm y un diametro de 66.13 pm en (Figura
55.a) y deposicion de Cu?* con un porcentaje de remocion del 96.29% a 2,000 rpm y un
diametro de 67.25 pm en (Figura 55.b) con un area efectiva de 57.94 cm?.

SEM MAG: 2.60 k

Figura 55: Escaneo de microgréficas electronicas (SEM) del alambree Fe 0.10 g y una
concentracion de 10 ppm de Cu?*: a) deposicion a 1,000 rpm a 50 pm, b) deposicion a

2,000 rpm a 50 pum, c) deposicion de 1,000 rpm a 20 um, d) deposicién a 2,000 rpm a
20 pm.
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Micrografias de alambre de Fe con deposicion de Cu?*, a la concentracion de 50 ppm
obteniendo una remocion de 92.39% a 1,000 rpm y un didmetro de 62.59 pum en (Figura
56.a) y deposicion de Cu?* con un porcentaje de remocion del 95.40% a 2,000 rpm y un
diametro de 68.16 pm en (Figura 56.b) con un area efectiva de 57.94 cm?.
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lew fleld: 201 50 pm m 50
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07112121 ico de Tijuana SEM MAG: 2.60 kx _|Date(m/aly): 07/12/21 gico de Tijuana

lectronicas (SEM) del alambre de Fe 0.10 g y una
concentracion de 50 ppm de Cu?*: a) deposicion a 1,000 rpm a 50 pm, b) deposicion a
2,000 rpm a 50 pum, c) deposicién de 1,000 rpm a 20 um, d) deposicién a 2,000 rpm a
20 um.

rograficas e
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B.2 Micrografias de superficie de alambre de Fe recubierto con iones de Sn

e Micrografias de alambre de Fe con deposicion de Sn®* a la concentracion de 10 ppm,
obteniendo una remocién del 62.82% a 1,000 rpm y un diametro de 69.31 um en (Figura
57.a) y deposicion de Sn?* con un porcentaje de remocion del 56.82% a 2,000 rpm y 39.81

um de diametro en (Figura 57.b) con un area efectiva de 28.97 cm?.

ssssssssss

SEM 15121

Figura 57: Escaneo de mlcrogréf
concentracion de 10 ppm de Sn?*: a) deposicion a 1,000 rpm a 50 um, b) deposicion
a 2,000 rpm a 50 um, ¢) deposicion de 1,000 rpm a 20 um, d) deposicion a 2,000 rpm
a 20 um.
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e Micrografias de alambre de Fe con deposicion de Sn?* a la concentracion de 50 ppm,
obteniendo una remocion del 52.46% a 1,000 rpm y un diametro de 79.82 um en (Figura
58.a) y deposicion de Sn?* con un porcentaje de remocion del 54.13% a 2,000 rpm y 91.93

um de diametro en (Figura 58.b) con un area efectiva de 28.97 cm?.

e Tijua

Figura 58: Escaneo de mlcrogréfisltnlcas (EM) del
concentracion de 50 ppm de Sn?*: a) deposicion a 1,000 rpm a 50 um, b) deposicion
a 2,000 rpm a 50 um, c¢) deposicion de 1,000 rpm a 20 um, d) deposicion a 2,000 rpm

e Fe 0.05 g y una

a 20 pum.
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e Micrografias de alambre de Fe con deposicion de Sn?* a la concentracion de 100 ppm,
obteniendo una remocién del 46.22% a 1,000 rpm y un didametro de 70.38 um en (Figura
59.a) y deposicion de Sn?* con un porcentaje de remocion del 87.94% a 2,000 rpm y 64.54

um de diametro en (Figura 59.b) con un area efectiva de 28.97 cm?.

Vie 2

e Tijus SEM 1 ico de Tijuana

Figura 59: Escaneo e microgrécaécas (SE) del aI e Fe 0.05 g y una
concentracion de 100 ppm de Sn?*: a) deposicion a 1,000 rpm a 50 um, b) deposicion
a 2,000 rpm a 50 um, c¢) deposicion de 1,000 rpm a 20 um, d) deposicion a 2,000 rpm
a 20 pum.
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e Micrografias de alambre de Fe con deposicion de Sn?* a la concentracion de 50 ppm,
obteniendo una remocion de 59.81% a 1,000 rpm y un diametro de 83.02 um en (Figura
60.a) y deposicion de Sn?* con un porcentaje de remocion del 44.34% a 2,000 rpm y un
diametro de 93.56 pm en (Figura 60.b) con un area efectiva de 57.94 cm?.

VEGA3 TESCAN|

tituto Tecnologico Kx_|Dat 21

} ctronlca (S) del 0.10 g y una
concentracion de 50 ppm de Sn?*: a) deposicion a 1,000 rpm a 50 um, b) deposicion
a 2,000 rpm a 50 um, c¢) deposicion de 1,000 rpm a 20 um, d) deposicion a 2,000 rpm
a 20 pum.
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e Micrografias de alambre de Fe con deposicion de Sn?* a la concentracion de 100 ppm,
obteniendo una remocion de 76.94% a 1,000 rpm y un diametro de 92.72 pum en (Figura
61.a) y deposicion de Sn?* con un porcentaje de remocion del 46.67% a 2,000 rpm y un
diametro de 87.07 pm en (Figura 61.b) con un area efectiva de 57.94 cm?.

11111 e Tijuat 5/ Ins e Tijua

Figura 61: Escaneo de microgréfias electronicas (SEM) eI Iamre
concentracion de 100 ppm de Sn?*: a) deposicion a 1,000 rpm a 50 pm, b) deposicion
a 2,000 rpm a 50 um, c¢) deposicion de 1,000 rpm a 20 um, d) deposicion a 2,000 rpm

e Fe 0.10 g y una

a 20 pum.
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B.3 Micrografias de superficie de alambre de Fe recubierto con iones de Pb

e Micrografias de alambre de Fe con deposicion de Pb?* a la concentracion de 10 ppm,
obteniendo una remocion del 32.61% a 1,000 rpm y un diametro de 65.23 um en (Figura
62.a) y deposicion de Pb?* con un porcentaje de remocion del 30.02% a 2,000 rpmy 71.24
um de diametro en (Figura 62.b) con un area efectiva de 28.97 cm?.

L L VEGAS TESCAN|
50

Instituto Tecnologico de Tjuana

concentracion de 10 ppm de Pb?*: a) deposicion a 1,000 rpm a 50 um, b) deposicion
a 2,000 rpm a 50 um, ¢) deposicion de 1,000 rpm a 20 um, d) deposicion a 2,000 rpm
a 20 um.
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e Micrografias de alambre de Fe con deposicion de Pb?* a la concentracion de 50 ppm,
obteniendo una remocion del 24.49% a 1,000 rpm y un didmetro de 106.39 um en (Figura
63.a) y deposicion de Pb?* con un porcentaje de remocion del 28.44% a 2,000 rpm y 85.30

um de diametro en (Figura 63.b) con un area efectiva de 28.97 cm?.

VEGAS TESCAN|

concentracion de 50 ppm de Pb?*: a) deposicion a 1,000 rpm a 50 um, b) deposicion
a 2,000 rpm a 50 um, c¢) deposicion de 1,000 rpm a 20 um, d) deposicion a 2,000 rpm
a 20 pum.
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Micrografias de alambre de Fe con deposicion de Pb?" a la concentracion de 100 ppm,
obteniendo una remocion del 19.76% a 1,000 rpm y un diametro de 69.57 um en (Figura
64.a) y deposicion de Pb?* con un porcentaje de remocion del 65.59% a 2,000 rpm y 83.90
um de diametro en (Figura 64.b) con un area efectiva de 28.97 cm?.

SEM HV: 20.0 kv
View field: 202 pm

SEM MAG: 1.03 kx

concentracion de 100 ppm de Pb?*: a) deposicion a 1,000 rpm a 50 pm, b) deposicion
a 2,000 rpm a 50 um, ¢) deposicion de 1,000 rpm a 20 um, d) deposicion a 2,000 rpm
a 20 um.
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e Micrografias de alambre de Fe con deposicion de Pb?* a la concentracion de 10 ppm,
obteniendo una remocion del 37.84% a 1,000 rpm y un diametro de 89.13 um en (Figura
65.a) y deposicion de Pb?* con un porcentaje de remocion del 45.28% a 2,000 rpm y 70.40

um de diametro en (Figura 65.b) con un area efectiva de 57.94 cm?.

SEM HV: 20.0 kv WD: 9.49 mm | L
et: SE 50 pm

View fleld: 200pm |  Det:SE  sopm  Viewns

SEM MAG: 1.04 kx | Date(midly): 07/12/21 Instituto Tecnologico de Tijuana

©)

VEGA3 TESCAN|

In: one e Tjuan: x_|Dat

Figura 65: Escaneo deicroéﬁ crncas (SM) eI .. Fe 0.10 g y una
concentracion de 10 ppm de Pb?*: a) deposicion a 1,000 rpm a 50 um, b) deposicion
a 2,000 rpm a 50 um, c¢) deposicion de 1,000 rpm a 20 um, d) deposicion a 2,000 rpm
a 20 um.

104



X. Apéndice

e Micrografias de alambre de Fe con deposicion de Pb?* a la concentracion de 50 ppm,
obteniendo una remocién del 45.43% a 1,000 rpm y un diametro de 74.63 um en (Figura
66.a) y deposicion de Pb?* con un porcentaje de remocion del 41.76% a 2,000 rpm y 76.11

um de diametro en (Figura 66.b) con un area efectiva de 57.94 cm?®

VEGAS TESCAN

Bm
SEM MAG: 2.60 kx _|Date(m/aly): 07/1521 Instituto Tecnologico de Tjuana View fleld: 80.0 ym

Figura 66: Escaneo de micrograficas electronicas (SEM) del alambre de Fe 0.10 g y una
concentracion de 50 ppm de Pb?*: a) deposicion a 1,000 rpm a 50 um, b) deposicion
a 2,000 rpm a 50 um, c¢) deposicion de 1,000 rpm a 20 um, d) deposicion a 2,000 rpm

a 20 um.

105



X. Apéndice

Apéndice C.
C.1 Analisis elemental de espectroscopia de energia dispersiva (EDS) para Cu.

e Mapeo elemental del alambre de Fe con deposicion de Cu?* (Figura 67), a la concentracion
de 10 ppm, 0.05 g de alambre de Fe a 1,000 rpm obteniendo una remocion del 70.80% y
un didmetro de 67.74 um. (Figura 67.a) en la imagen se muestra el mapeo elemental de los
metales Fe, Cu?* y O (Figura 67.b), mapeo elemental de Fe y Cu?* (Figura 67.c), y mapeo
elemental de Cu?* (Figura 69.c).

Figura 67: Mapeo elemental para Cu y Fe sobre la superficie del alambre de Fe 0.05 g con el
proceso de electroless deposition, a las condiciones de 10 ppm, 1,000 rpm con un

porcentaje de remocion del 70.80%.
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e Mapeo elemental del alambre de Fe con deposicion de Cu?*, a la concentracion de 10 ppm,
0.05 g de alambre de Fe a 2,000 rpm (Figura 68), obteniendo una remocion del 86.57% y

un diametro de 60.92 um. (Figura 68.a) mapeo elemental de los metales Fe, Cu®* y O,

(Figura 68.b) mapeo elemental de Fe y Cu?*, (Figura 68.c) mapeo elemental de Cu?*.

Figura 68: Mapeo elemental para Cu y Fe sobre la superficie del alambre de Fe 0.10 g con el
proceso de electroless deposition, a las condiciones de 10 ppm, 1,000 rpm con un

porcentaje de remocion del 86.57%.

e Mapeo elemental del alambre de Fe con deposicion de Cu?*, a la concentracion de 50 ppm,
0.05 g de alambre de Fe a 1,000 rpm obteniendo una remocién del 65.32% y un didametro
de 65.62 um. (Figura 69.a) mapeo elemental de los metales Fe, Cu?* y O, (Figura 69.b)
mapeo elemental de Fe y Cu?*, (Figura 69.c) mapeo elemental de Cu?*.

Cu : ‘.' ',: Cu BE cu
Figura 69: Mapeo elemental para Cu y Fe sobre la superficie del alambre de Fe 0.05 g con el

proceso de electroless deposition, a las condiciones de 50 ppm, 1,000 rpm con un
porcentaje de remocion del 65.32%.
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e Mapeo elemental del alambre de Fe con deposicion de Cu?*, a la concentracion de 50 ppm,
0.05 g de alambre de Fe a 2,000 rpm obteniendo una remocién del 79.32% y un didametro

de 69.11 pum. (Figura 70.a) mapeo elemental de los metales Fe, Cu?* y O, (Figura 70.b)

mapeo elemental de Fe y Cu?*, (Figura 70.c) mapeo elemental de Cu?*.

Figura 70: Mapeo elemental para Cu y Fe sobre la superficie del alambre de Fe 0.05 g con el
proceso de electroless deposition, a las condiciones de 50 ppm, 2,000 rpm con un

porcentaje de remocion del 79.36%.

e Mapeo elemental del alambre de Fe con deposicion de Cu?*, a la concentracion de 100
ppm, 0.05 g de alambre de Fe a 1,000 rpm obteniendo una remocion del 65.32% y un
diametro de 66.40 um. (Figura 71.a) mapeo elemental de los metales Fe, Cu?"y O, (Figura
71.b) mapeo elemental de Fe y Cu?*, (Figura 71.c) mapeo elemental de Cu?".

Figura 71: Mapeo elemental para Cu y Fe sobre la superficie del alambre de Fe 0.05 g con el
proceso de electroless deposition, a las condiciones de 100 ppm, 1,000 rpm con un

porcentaje de remocion del 65.32%.
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e Mapeo elemental del alambre de Fe con deposicion de Cu?*, a la concentracion de 100

ppm, 0.05 g de alambre de Fe a 2,000 rpm obteniendo una remocion del 79.36% y un

diametro de 67.94 um. (Figura 72.a) mapeo elemental de los metales Fe, Cu?*y O, (Figura
72.b) mapeo elemental de Fe y Cu?*, (Figura 72.c) mapeo elemental de Cu?".

Figura 72: Mapeo elemental para Cu y Fe sobre la superficie del alambre de Fe 0.05 g con el

proceso de electroless deposition, a las condiciones de 100 ppm, 2,000 rpm con un
porcentaje de remocion del 79.36%.
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C.2 Analisis elemental de espectroscopia de energia dispersiva (EDS), para Sn.

e Mapeo elemental del alambre de Fe con deposicion de Sn?*, a la concentracion de 10 ppm,
0.05 g de alambre de Fe a 1,000 rpm obteniendo una remocién del 62.82% y un diametro

de 69.31 um. (Figura 73.a) mapeo elemental de los metales Fe, Sn** y O, (Figura 73.b)

mapeo elemental de Fe y Sn?*, (Figura 73.c) mapeo elemental de Sn?*.

Figura 73: Mapeo elemental para Sn y Fe sobre la superficie del alambre de Fe 0.05 g con el
proceso de electroless deposition, a las condiciones de 10 ppm, 1,000 rpm con un

porcentaje de remocion del 62.82%.

e Mapeo elemental del alambre de Fe con deposicion de Sn?*, a la concentracion de 10 ppm,
0.05 g de alambre de Fe a 2,000 rpm obteniendo una remocién del 56.84% y un didametro
de 39.81 um. (Figura 74.a) mapeo elemental de los metales Fe, Sn?* y O, (Figura 74.b)

mapeo elemental de Fe y Sn?*, (Figura 74.c) mapeo elemental de Sn?*.

Figura 74: Mapeo elemental para Sn y Fe sobre la superficie del alambre de Fe 0.05 g con el
proceso de electroless deposition, a las condiciones de 10 ppm, 2,000 rpm con un

porcentaje de remocion del 56.84%.
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e Mapeo elemental del alambre de Fe con deposicion de Sn?*, a la concentracion de 50 ppm,
0.05 g de alambre de Fe a 1.000 rpm obteniendo una remocién del 52.46% y un didametro

de 79.82 um. (Figura 75.a) mapeo elemental de los metales Fe, Sn** y O, (Figura 75.b)

mapeo elemental de Fe y Sn?*, (Figura 75.c) mapeo elemental de Sn?*.

Figura 75: Mapeo elemental para Sn y Fe sobre la superficie del alambre de Fe 0.05 g con el
proceso de electroless deposition, a las condiciones de 50 ppm, 1,000 rpm con un

porcentaje de remocion del 52.46%.

e Mapeo elemental del alambre de Fe con deposicion de Sn?*, a la concentracion de 50 ppm,
0.05 g de alambre de Fe a 2,000 rpm obteniendo una remocién del 54.13% y un didmetro

de 91.93 um. (Figura 76.a) mapeo elemental de los metales Fe, Sn** y O, (Figura 76.b)

mapeo elemental de Fe y Sn?*, (Figura 76.c) mapeo elemental de Sn?*.

Figura 76: Mapeo elemental para Sn y Fe sobre la superficie del alambre de Fe 0.05 g con el
proceso de electroless deposition, a las condiciones de 50 ppm, 2,000 rpm con un

porcentaje de remocion del 54.13%.
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C.3 Analisis elemental de espectroscopia de energia dispersiva (EDS), para Pb.

e Mapeo elemental del alambre de Fe con deposicion de Pb?*, a la concentracion de 10 ppm,
0.05 g de alambre de Fe a 1,000 rpm obteniendo una remocién del 32.61% y un didametro

de 65.23 um. (Figura 77.a) mapeo elemental de los metales Fe, Pb?** y O, (Figura 77.b)

mapeo elemental de Fe y Pb?* , (Figura 77.c) mapeo elemental de Pb?".

Figura 77: Mapeo elemental para Pb y Fe sobre la superficie del alambre de Fe 0.05 g con el
proceso de electroless deposition, a las condiciones de 10 ppm, 1,000 rpm con un

porcentaje de remocion del 32.61%.

e Mapeo elemental del alambre de Fe con deposicion de Pb?*, a la concentracion de 10 ppm,
0.05 g de alambre de Fe a 2,000 rpm obteniendo una remocién del 30.02% y un didametro

de 71.24 um. (Figura 78.a) mapeo elemental de los metales Fe, Pb?* y O, (Figura 78.b)

mapeo elemental de Fe y Pb?*, (Figura 78.c) mapeo elemental de Pb?*.

Figura 78: Mapeo elemental para Pb y Fe sobre la superficie del alambre de Fe 0.05 g con el
proceso de electroless deposition, a las condiciones de 10 ppm, 2,000 rpm con un

porcentaje de remocion del 30.02%.
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e Mapeo elemental del alambre de Fe con deposicion de Pb?*, a la concentracion de 50 ppm,
0.05 g de alambre de Fe a 1,000 rpm obteniendo una remocién del 19.76% y un diametro
de 106.40 um. (Figura 79.a) mapeo elemental de los metales Fe, Pb?* y O, (Figura 79.b)

mapeo elemental de Fe y Pb?*, (Figura 79.c) mapeo elemental de Pb?*.

¢
1 Pb ;
Figura 79: Mapeo elemental para Pb y Fe sobre la superficie del alambre de Fe 0.05 g con el

proceso de electroless deposition, a las condiciones de 50 ppm, 1,000 rpm con un

porcentaje de remocion del 19.76%.

e Mapeo elemental del alambre de Fe con deposicion de Pb?*, a la concentracion de 50 ppm,
0.05 g de alambre de Fe a 2,000 rpm obteniendo una remocion del 65.59% y un diametro
de 85.30 um. (Figura 80.a) mapeo elemental de los metales Fe, Pb?* y O, (Figura 80.b)

mapeo elemental de Fe y Pb?*, (Figura 80.c) mapeo elemental de Pb?*.

Figura 80: Mapeo elemental para Pb y Fe sobre la superficie del alambre de Fe 0.05 g con el
proceso de electroless deposition, a las condiciones de 50 ppm, 2,000 rpm con un

porcentaje de remocion del 65.59%.
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e Mapeo elemental del alambre de Fe con deposicion de Pb?*, a la concentracion de 100 ppm,
0.05 g de alambre de Fe a 1,000 rpm obteniendo una remocién del 24.50% y un didametro

de 69.57 um. (Figura 81.a) mapeo elemental de los metales Fe, Pb?" y O, (Figura 81.b)

mapeo elemental de Fe y Pb?*, (Figura 81.c) mapeo elemental de Pb?*.

Figura 81: Mapeo elemental para Pb y Fe sobre la superficie del alambre de Fe 0.05 g con el
proceso de electroless deposition, a las condiciones de 100 ppm, 1,000 rpm con un

porcentaje de remocion del 24.50%.

e Mapeo elemental del alambre de Fe con deposicion de Pb?*, a la concentracion de 100 ppm,
0.05 g de alambre de Fe a 2,000 rpm obteniendo una remocién del 28.44% y un didametro
de 83.90 um. (Figura 82.a) mapeo elemental de los metales Fe, Pb?* y O, (Figura 82.b)

mapeo elemental de Fe y Pb?*, (Figura 82.c) mapeo elemental de Pb?*.

Figura 82: Mapeo elemental para Pb y Fe sobre la superficie del alambre de Fe 0.05 g con el
proceso de electroless deposition, a las condiciones de 100 ppm, 2,000 rpm con un

porcentaje de remocion del 28.44%.
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