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RESUMEN

Los colorantes son una clase compleja de compuestos organicos que tienen una amplia
gama de aplicaciones en las industrias textiles que se mezclan con los recursos hidricos
naturales, esta mezcla debe de prohibirse para la seguridad del ecosistema, que trae consigo

problemas de contaminacion en el agua, en el ambiente en general a la salud poblacional.

Por ello para combatir este problema se requieren nuevas alternativas adecuadas que
contrarresten la problematica basadas en el uso efectivo y correcto de las propiedades de
adsorcion de la Zeolita y el 6xido de grafeno como adsorbente para la adsorcion de

colorantes de aguas residuales textiles.

De manera que nuestra propuesta pretende desarrollar nuevos materiales con alta
absorbancia, porosidad, facil accesibilidad y bajo costo para la preparaciéon del composito
GO.zeolita-Cu; y su caracterizacion se realizara por FT-IR, UV-vis, TGA, Raman, SEM y

DRX de este material.

Los resultados de las isotermas de adsorcion revelaron que el composito preparado
mejoro la adsorcion del colorante tipo VC en comparacién con los materiales iniciales (GO
y zeolita). Por otra parte, la investigacion muestra que las técnicas FT-IR, Raman, TGA y

BET, nos muestran la mejora en las caracteristicas del material final.

Palabras claves: oxido de grafeno, zeolita, adsorbente, colorantes textiles



ABSTRACT

Dyes are a complex class of organic compounds that have a wide range of applications
in textile industries that are mixed with natural water resources, this mixture should be
prohibited for the safety of the ecosystem, which brings problems of contamination in the

water, in the general environment to population health.

Therefore, to combat this problem, new suitable alternatives are required to counteract
the problem based on the effective and correct use of the adsorption properties of Zeolite

and graphene oxide as adsorbent for the adsorption of textile wastewater dyes.

So our proposal aims to develop new materials with high absorbance, porosity, easy
accessibility and low cost for the preparation of the composition GO.zeolita-Cu; and its
characterization will be carried out by FT-IR, UV-vis, TGA, Raman, SEM and DRX of this

material.

The results of the adsorption isotherms revealed that the prepared composition
improved the adsorption of the VC type dye compared to the initial materials (GO and
zeolite). On the other hand, the research shows that FT-IR, Raman, TGA and BET techniques
show us the improvement in the characteristics of the final material.

Keywords: graphene oxide, zeolite, adsorbent, textile dyes



CAPITULO |

PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

1.1 Descripcion de la realidad problemética.

El agua es un recurso renovable e imprescindible para la vida, la disponibilidad
de recursos hidricos esta intrinsicamente ligada a la calidad del agua, el desarrollo
econdémico de las grandes ciudades y las distintas actividades productivas ha
continuado produciendo impacto en la calidad del agua. Si bien el suministro de agua
potable es nuestro principal problema, los efluentes domésticos e industriales que no
son tratados antes de verterse a la red del alcantarillado suelen ser un problema mucho
mayor para la salud humana, el Per( genera aproximadamente 2 217 946 m? por dia
de aguas residuales descargadas a la red del alcantarillado de las entidades prestadoras
de servicio de saneamiento (EPS saneamiento). El 32 % de estas recibe tratamiento.
Se estima que para el afio 2024, el Per( generara mas del doble de aguas residuales

gue actualmente se manejan.

El sector textil es una de las industrias con mayor consumo de agua y las aguas
residuales que se generan contienen un gran ndmero de contaminantes de diversa
naturaleza. Entre los que destacan son los colorantes textiles, donde estos son
resistentes a la degradacion microbiana, por lo que es dificil eliminar en las plantas de

tratamiento convencionales.

Existen mas de diez mil tipos de pigmentos y colorantes sintéticos que son
usados en diferentes industrias. Los colorantes estan formados por grupos de atomos
que son los responsables del color llamados “cromoforos”. Dentro de estos grupos se
encuentra los azo (-N=N-), carbonilo (C=0), metilo (-CHs3), nitro y grupos quinoides.
Asi mismo estos se clasifican de acuerdo a su aplicacion tales como: directos, reactivos,
dispersos y entre otros [25 y 26]. Se ha reportado que el tiempo de vida media del
colorante azul 19 es de 46 afios a 25°C [27]. Actualmente, existen investigaciones para
conservar el recurso hidrico, a través de diferentes métodos de destruccion o remocion

de los colorantes textiles.



1.2 Formulacion del problema
1.2.1 Problema General
% ¢Cual es la preparacion del composito basado en oxido de grafeno y zeolita
para la elaboracion de un material adsorbente de colorantes textiles?
1.2.2 Problemas Especificos
+»+ Existe materiales adsorbentes de colorantes textiles en el Per(?
s+ ¢Cuél es el proceso para la preparacion del material adsorbente?
s+ ¢Cual es el tratamiento del 6xido de grafeno y zeolita para la elaboracion
del composito?

1.3 Objetivos de la investigacion
1.3.1  Objetivo General
¢ Desarrollar materiales adsorbentes basados en 6xido de grafeno-zeolita para
la remocién de colorantes textiles.
1.3.2 Objetivos Especificos
¢+ Sintetizar el composito basado en 6xido de grafeno-zeolita.
¢+ Caracterizar los oxido de grafeno, Zeolita y el sistema grafeno-zeolita
empleando diversas técnicas tales como: superficiales (método de BET),
estructurales (DRX), térmicas (TGA).
+ Determinar de la eficiencia de remocion del colorante textil utilizando la

técnica de espectroscopica de ultravioleta-visible.

1.4 Justificacion de la investigacion
El estudio se justifica por su pretension de servir de base, para que mediante
estudios a nivel de proyecto industrial pueda incrementar la industrializacion de
materiales adsorbentes de colorantes textiles en nuestro pais. Esto a la luz de la amplia
disponibilidad de este recurso potencial a base de 6xido de grafeno, que obviamente,
su industrializacion significaria un gran aporte al desarrollo, no s6lo por el producto
en si, sino por la mano de obra y por la reduccién de la importacion de productos

similares.

En las aguas residuales existen elevada concentracion de colorantes,

contaminantes organicos, tensoactivos, sales y compuestos clorados. Existen diversos
I —
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1.5

procesos para tratar de eliminar o remover el colorante. Dentro de ellos se encuentra
la coagulacion-floculacion, este proceso tiene la desventaja de formar lodo que
elevaria el costo del tratamiento al igual que el proceso fenton, otra de las técnicas se
encuentra la ozonizacion cuya desventaja se encuentra el tiempo de vida media del
ozono, lo cual repercute significativamente en el costo del proceso; si se utiliza la
tecnologia de membranas esta genera un residuo con un alta concentracion de
contaminantes, las técnicas electroquimicas tiene la desventaja de un consumo elevado
de energia y la generacion de compuestos secundarios que disminuye la potencialidad

del método.

Y por ultimo se encuentra los procesos de adsorcidn si bien es una de las técnicas
de facil manejo, la eficacia del proceso de adsorcion esta influenciada por una gran
variedad de parametros, entre ellos la interaccion entre el colorante y el adsorbente, la
superficie, el tamafio de la molécula del colorante, la temperatura, el pH y el tiempo

de contacto.

Delimitaciones del estudio

% Delimitacion espacial:

v Departamento: Lima

+ Delimitacion de tiempo:

1.6

v Inicio del proyecto: agosto del 2018

v Término del proyecto: enero del 2019

Viabilidad del estudio

Para ser viable este proyecto se necesita de recursos humanos, econémicos y materiales.

v

Recursos econdémicos: através del auto financiamiento que el alumno ponga ya que
no se cuenta con el apoyo financiero con ninguna entidad ni publica ni privada.
Recursos Materiales: camara fotografica y filmadora, computadora e impresora,
papeles, boligrafos y material bibliogréafico.

Recursos humanos:



e Profesor asesor del curso

e Tesista



CAPITULO I
MARCO TEORICO

2.1.Antecedentes de la investigacion
2.1.1. Investigaciones internacionales.

Uno de los principales problemas ambientales es la contaminacién del
agua con colorantes orgénicos sintéticos, efluentes originados por las industrias
textiles, vienen siendo grave para la salud y como tal, se viene realizando
investigaciones para encontrar nuevos sistemas adsorbentes con alta capacidad
de sorcion y al mismo tiempo, lidiar con el problema. Existen diversos procesos
de eliminacién de los colorantes organicos, sin embargo, los métodos de
adsorcion generalmente son los mas adecuados debido a su facilidad de

operacion.

Existen numerosos materiales adsorbentes, tales como: aserrin [1],
cascaras de arroz [2], desechos de fertilizantes [3], desechos de procesamiento
de quitosano [4], zeolitas [5], etc. En los ultimos afios, el grafeno ha atraido
mucho interés en los investigadores que emplean técnicas de adsorcion, debido

a sus excelentes propiedades y estructura bidimensional [6].

La importante contribucion de los compuestos de grafeno se basa en
algunos parametros como: la capacidad maxima de - adsorcion, el
comportamiento cinético, la termodindmica y la posible capacidad de
reutilizacion. Los datos demuestran claramente que la capacidad de adsorcion de
compuestos de grafeno es muy alta (hasta 1300 mg g* dependiendo del tipo de
molécula del colorante) [7]. La mayoria de los trabajos se han adaptado con éxito
al modelo de isotermas de Langmuir y a la ecuacion cinética de pseudo segundo
orden [8], para destacar la superioridad de los compuestos de grafeno, la

comparacion con otros adsorbentes. [9]

Wang y sus colaboradores explican en detalle la sintesis del oxido de
grafeno como la exfoliacion del grafito y la oxidacion quimica utilizando la

técnica de Brodie [10,11]. Brodie y Staudenmaier desarrollo una mezcla
|
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oxidante (KCIO4 con HNO3) que podia formar oxido de grafeno con carbonos
de tienen estructura grafitica [12,13]. Maés tarde, Hummers y Offeman
introdujeron un meétodo conveniente para preparar GO utilizando H2SOs y
KMnOg4 [14].

Por otro lado, la zeolita presenta ventajas, como facil regeneracion, bajo
costo, proteccion ambiental, estabilidad térmica, alta capacidad de intercambio
catiénico y lo méas importante una elevada area superficial [15]. Dentro de una
variedad de zeolita, la mas utilizada es la zeolita Beta, debido a que posee
caracteristicas importantes como, poros grandes, alta relacion Si/Al y tres redes

dimensionales de poro [16].

En adiciéon realizaron estudios donde encontraron que la capacidad
maxima de adsorcion con la zeolita beta para el Pb?* fue de 2,8 meq g [17]; los
compuestos CaY/Beta y CeY/beta removieron el tiofeno y quinolina [18]. De lo
mencionado se puede observar que hay muchas investigaciones donde la zeolita
posee un rol principal como adsorbentes de diferentes compuestos, asi como
también estudiaron la adsorcién de n-butano [19].

Zhi-Lin y colaboradores sintetizaron éxidos de grafeno cubierto con
zeolita por el método de injerto, donde encontr6 que la capacidad de adsorcién
fue 64,47 meq g para la rodamina B comparado con otras bibliografias el
resultado mejoro, el rol del 6xido fue interactuar con la carga positiva de especies

tales como iones metalicos y colorantes [20].

Recientemente, estd siendo estudiados los 6xidos de grafeno reducido
(RGO) debido a las propiedades Opticas, eléctricas y quimicas donde se busca
utilizar agentes reductores que sean amigables con el medio ambiente, asi como
el extracto de la hoja de eucalipto. Xiaoying y sus colegas identificaron las
principales biomoléculas para poder reducir el 6xido de grafeno, ellos aplicaron
la adsorcion del azul de metileno utilizando el grafeno reducido, grafeno
comercial, carbén activado, y polvo de grafito, donde observo que la mayor
adsorcion fue con el uso del OG reducido [21].

1 ——
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Existen diversos métodos de la remocion de colorantes textiles, asi
encontramos el trabajo de Mahadwad [22] que uso la degradacion fotocatalitica
del colorante reactivo black-5 (RB-5), donde utilizo TiO. impregnado con
zeolita (ZSM-5), encontrd un 98 % de degradacion en 50mg L-1 de solucidn del
RB-5 en 90 min, asi mismo encontramos la degradacién por fenton y fotofenton
con zeolita Fe/ZSM-5 como catalizador donde decoloraron al orange 11, en
condiciones menos acidas, el resultado fue significativo en presencia de la
radiacion de UV/Vis eliminando un 90 % de carbono organico total (TOC) [23].
Por otro lado existen resultados donde indican que la zeolita natural tienen una
capacidad de adsorcion limitada para los tintes reactivos, asi Alver et al. [24]
emplean zeolitas modificadas con para poder mejorar la capacidad de adsorber

tintes anidnicos como Reactivo rojo 239 (RR-239) y Reactivo azul (RB-250).

En los procesos de tincidn los colorantes presentan una fijacion pobre en
telas e hilos y el remanente que se desecha contiene concentraciones mayores a
1,5mgL™. Los colorantes, alin a bajas concentraciones son altamente visibles y,
dependiendo del proceso usado y de la normatividad vigente, es posible requerir
de una reduccion hasta del 98% de la concentracion del colorante presente en el
efluente industrial. Por esta razén, existe una fuerte demanda de tecnologias que
permitan eliminar el color en estos efluentes y asi hacer posible reciclar el

importante volumen de agua que se consume durante el proceso. [25]

2.1.2. Investigaciones nacionales.

Ensuncho y colaboradores basaron sus estudios en la remocion del
colorante anaranjado y amarillo con diferentes tipos de carbén. Se caracterizo 3
tipos de carbones mediante FTIR, DRX y microscopia electrénica de barrido,
obteniendo resultados similares de materiales carbonosos. El area superficial del
carbdn activo, se determind mediante isotermas de nitrégeno. El carb6n de tusa
de maiz mostré6 mayor porcentaje remocion de colorante con respecto a los
carbones cascara de coco y cascarilla de arroz. EI modelo de isoterma de
Langmuir y el modelo cinético de pseudo segundo orden detalla el proceso de
adsorcion del colorante amarillo y anaranjado con los carbones activados. [26]

. ____________________________________________________________________________________________|
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Segura y col. estudiaron la calidad de agua para consumo humano en
Celendin, resultando que el agua contenia alta concentracion de cloro libre
residual y azul de metilo. La caracterizacion del carbon activado mostré alta area
superficial poseyendo una alta eficiencia en la remocion de colorante como el
azul de metileno y cloro libre. Indican que una pequefia cantidad de carbon

activado puede purificar una considerable cantidad de agua potable. [27]

2.2.Bases tedricas

Este proyecto trata a cerca de la remocion de colorantes textiles, de los pigmentos
que se utilizan para poder darle el color a esas telas. Los colorantes, son sustancias que

pueden tener un origen natural o artificial.

2.2.1. Zeolita

Las zeolitas son materiales cristalinos microporosos de diametro de poro
estrechas de 2 nm, IUPAC, 1985 [28] constituidos principalmente de &tomos de
Si y Al, cada uno de los cuales esta unido de forma tetraédrica a los atomos de
O. Es importante conocer la selectividad de forma y el tamafio de las zeolitas, ya
que depende de eso el uso que se le dara, tales como adsorcion, intercambio
ionico y catalisis. Segun la clasificacion de los poros es por el niUmero de atomos
T en los anillos que rodean a los poros. Se considera zeolita de poro pequefio a

8 atomos T, mediano a 10 atomos T y grande a 12 dtomos T [29].

Una de las aplicaciones de la zeolita es que se usa como intercambiador
ionico; la zeolitas de Tipo A o Linde Tipo A se usa en un 67% en el mundo como
componente de los detergentes; fija los iones de Mg y Ca que contiene el agua
de lavado para no impedir la accion de los surfactantes [30]. La mayoria de la
venta de los detergentes en Meéxico, alrededor del pais no prohiben la
distribucion de detergentes que contienen polifosfatos. Para mejorar los
resultados se necesita el uso de la zeolita LTA, puesto que tiene un gran potencial

de intercambio para los iones duros [31].
I —
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La red cristalina de la zeolita LTA, esta constituido por ocho tetraedros y
un octaedro truncado que contiene 24 tetraedros (12 de tetraoxido de aluminio y
12 de tetraoxido de silicio) y contiene 27 moléculas de H>O cuando esta
completamente hidratada. La zeolita A se sintetiza en la forma sodica y el
contenido de su celda unitaria es: Nai2[Al12Si12048].W H20; W es un nimero
entero [32].

Algunas de las propiedades mas importantes de las zeolitas naturales son:

a) Porosidad

Las zeolitas presentan una superficie interna y externa, en una proporcion
de 10 a 0.1 respectivamente; debido al tipo de estructura microporosa de
dimensiones moleculares de 3 a 13 nm que son conformados por canales y
cavidades regulares y uniformes. Segun la IUPAC, se clasifica en tres tipos de
poros; la primera a 50 nm llamada macroporos, la segunda si su diametro esta
entre 2 y 50 nm se reconoce como mesoporos y el tercer tipo de poro son

microporos que tienen un didmetro menor de 2 nm.

Cuando es corta la distancia entre dos superficies se suman los potenciales
de adsorcién de modo que en el interior se sitia una molécula esta es atraida por
la superficie incrementando la fuerza. La distancia de adsorcion es una
monocapa de una distancia determinada por la superficie, formandose por la
adsorcion de las moléculas cuando el ancho del poro sea grande, y a medida que
incrementa la cantidad adsorbida el adsorbato se organiza en capas contintas

conocido como llenado en multicapas [33].

b) Adsorcion

La superficie de los solidos de las zeolitas contiene atomos sin fuerza de
cohesidn, como sucede en los atomos localizados en el seno del solido que es,
encargado de las propiedades de adsorcién de los sélidos. Cuando la energia del

. ____________________________________________________________________________________________|
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sistema es cero, se debe a que no existe interaccion entre una molécula
aproximandose a la superficie (distancia muy grande entre ellas). La energia del
sistema disminuye cuando la molécula se acerca debido a las fuerzas de cohesion
de los atomos de la superficie empiezan a verse compensadas. Es decir, el
potencial de adsorcion ocasiona una fuerza atractiva que produce la
aproximacion de la molécula a la superficie. Las fuerzas de repulsion se vuelven
importantes cuando existe una distancia entre la molécula (disminuye) y la
superficie. La gran capacidad de adsorcion de las zeolitas es debido a su enorme
superficie interna. El desarrollo del potencial de adsorcién se da cuando
disminuye el tamario del poro, provocado por el solapamiento de los potenciales
de las paredes del poro. Para un 6ptimo confinamiento de la molécula adsorbida
la interaccion de las paredes del poro aumenta cuando disminuye el tamafio de
poro [33].

c) Intercambio iénico (I.1)

Los silicatos cristalinos como arcillas, feldespatos y zeolitas tienen la
capacidad de actuar como intercambio iénico, es el producto de la sustitucion
isomérfica de los atomos de silicio de su estructura cristalina por otros atomos.
En las zeolitas este reemplazo se produce por atomos tetravalentes de aluminio
ocasionando la compensacién de carga de cationes fuera de ella para una carga
neta negativa en la estructura. Los cationes son reemplazables, de ahi la
propiedad intrinseca, por su estructura cristalina microporosa y determinan el

curso del proceso.

Para determinar una buena selectividad en las zeolitas tenemos que tener
en cuenta el comportamiento de intercambio ionica [33]:
+«+ Naturaleza de los cationes en solucion, temperatura, concentracién de los
cationes en solucion
% Aniones asociados con los cationes en solucién solvente
% Agua, solvente organico, estructura de la zeolita
% Topologia de la red

+ Densidad de la carga de red

15



2.2.2. Oxido de Grafeno

El oxido de grafeno (GO, por sus siglas en inglés), es un material
bidimensional y primordial precursor para obtener compuestos a base de grafeno,
cuando contiene grupos oxigenados se llama grafeno funcionalizado para
proveer su interaccion interfacial con otros compuestos (nanoparticulas
inorganicas, polimero, entre otras) y el autoensamble de hojas para desarrollar
compuestos macroscopicos basados en GO. Estos materiales hibridos aumentan
su capacidad en sus propiedades fisicoquimicas en comparacion con los
componentes iniciales, siendo empleados para aplicaciones en celdas
fotovoltaicas, catalisis, remediacion de agua, material de refuerzo, biomedicina,

entre otras [34].

> Sintesis

Generalmente se usa tres métodos para sintetizar oxido de grafeno
basandose en el mismo principio, oxidacion del grafito en diferentes
niveles; son el método de Brodie, de Staudenmair y de Hummer. Para
oxidar el grafito en los dos primeros métodos se realiza una reaccion
quimica usando dos reactivos: Clorato de Potasio (KCIO3) y Acido Nitrico
(HNOs). El clorato se agrega varias veces durante la reacciéon en el
segundo método. Sin embargo, el tercer metodo es el que se usa
mayormente debido a que provoca una alta homogeneidad en la estructura
y disminuye en el rango de variacién en las propiedades, Hummer usa dos
compuestos diferentes a las reacciones anteriores: Permanganato de
Potasio (KMnOa) y Acido Sulfirico concentrado (H2SO.), por eso, este
método no origina CO> contaminante. [35]

» Propiedades

El éxido de grafeno es una lamina bidimensional que tiene carbonos

y grupos funcionales como hidroxido y oxigeno en forma de panal de abeja,
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en comparacion con el grafeno es mas liso, no tiene grupos funcionales ya
que se presente eliminar todas las impurezas que existen, pero de igual
manera que mantenga la forma de panal de abeja estando correctamente

ordenados.

El 6xido de grafeno presenta diferentes propiedades sobresalientes.
Una de sus propiedades es la conductividad, necesitando de su estructura
quimica y atomica. Generalmente las peliculas de éxido de grafeno
contienen una resistencia en una hoja con un valor de [10] *12 Q%q o
mayaor, esto quiere decir que este material conduce con muy poca facilidad,
lo que es una propiedad pobre para conductores, sin embargo, para

materiales dieléctricos es muy util.

El 6xido de grafeno también presenta propiedades Opticas Unicas
como la fotoluminiscencia, esto es la emision de luz por una previa
absorcion de radiacion. Esta propiedad puede ser Gtil en biosensado, en
etiquetas fluorescentes y aplicaciones optoelectronicas, como en sensores
para detectar la luz que viaja en la fibra Optica o en pantallas de cristal
liquido. Haciendo una “hoja de papel” de 6xido de grafeno, su modulo de
elasticidad promedio y la mayor resistencia a la fractura son de 32 GPa y
120 MPa respectivamente [35].

2.2.3. Industria Textil
La industria textil es uno de los sectores mas industrializados del mundo.
Los usos mayormente son en ropa, muebles para el hogar, entre otros usos
industriales. Una industria diversa, como la industria agricola elabora fibras
naturales, la industria quimica elabora fibras artificiales, en conjunto con
diversas industrias, para elaborar bolsas de aire, compuestos para techos, fibras

Opticas y los filtros [36].

En este sector el agua juega un papel primordial especialmente en las
industrias textiles. Los productos quimica y casi todos los tintes se aplican a

los tejidos en forma de agua, usando una enorme cantidad de agua; debido a
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que pasa por distintos procesos hasta llegar a su producto final, como por
ejemplo el desengrasado, desencolado, molienda, blanqueo y mercerizacion.
Este elemento béasico vuelve al ecosistema sin ningan tratamiento

contaminando la superficie del agua y el agua subterranea.

Las industrias textiles tanto a nivel micro y macro utilizan una gran
cantidad de agua, a la vez se considera que es uno de los sectores que favorece
a la economia del pais a nivel mundial en términos de produccion y empleo,
pero no se esta observando que estamos siendo afectados a gran escala con el
pasar del tiempo. La mayoria de los residuos que se genera en la produccion
textil, el vertimiento de estos no estd siendo tratados provocando gran
contaminacion del agua, asi mismo también provocan otros problemas

ambientales (contaminacion del aire y contaminacion acustica) [37]..

La industria textil comienza con la recoleccion o produccion de fibra cruda
y termina con los productos finales. Los diversos aspectos de las industrias

textiles estan representados:

1. Telas
Las telas es un tejido, que se cosen en direccidn vertical y horizontal,
compuestos por diferentes fibras. Una fibra puede definirse como una
hebra "flexible" con forma de cabello que es muy pequefia en diametro
en relacién a su longitud. Son unidades esenciales usados en la
elaboracion de tejidos e hilos (fibras naturales y artificiales). Las fibras
hechas por el hombre consisten en materiales celuldsicos tanto
sintéticos como regenerativos de las fibras petroquimicas y de madera

[38].

2. Procesos de acabado
v' Pretratamiento
Este proceso se realiza con la finalidad de eliminar
materiales extrafios en los tejidos para optimizar la uniformidad,
teniendo en cuenta la forma de fibra, el tipo de fibray la porcién
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del material, siendo usado en el mismo equipo para el tefiido. Es
una secuencia de operaciones que limpian y retiran las
impurezas que pueden afectar en la impresion y tefiido.
El proceso de pretratamiento varia segun el tipo de material de
fibra y de los requisitos del comprador. Una vez realizado este
proceso importante se deriva para el proceso de tefiido.

v' Teflido

En esta etapa se da color al tejido de manera homogénea para
lograr un 6ptimo rendimiento, siguiendo los pasos: (1) el tinte se
difunde desde el licor al sustrato en el que el tinte se disuelve o
dispersa previamente en el licor de tinte, (2) la acumulacion se
obtiene en la superficie del material, (3) alcanza la uniformidad
cuando el tinte va hacia la superficie interior de la fibra, (4) el tinte
debe estar anclado a lugares adecuados dentro del sustrato [39], son
posibles los siguientes procesos de coloracion:

a) Teifiido en rebafio o en stock: la fibra de las fibras se
puede tefir antes de hilar.

b) Tefido superior: las fibras se conforman para formar una
mecha ligeramente torcida antes de tefiirse.

c) Tefiido con remolque: es el tefiido de material de
monofilamento durante la fabricacion de material
sintético fibras.

d) Tefido del hilo: el tefiido del hilo es diferente de otros
tintes porque los hilos tefiidos se utilizan para
confeccionar tejidos de punto o tejidos de rayas o en la
fabricacion de suéteres.

e) Tefido en forma de paquete o Hank forma. | Pieza de
tefiido: la tela se teje o se teje con hilos grises (sin tefiir),
luego la tela se tifie.

v Acabado
Se trata de tratamientos mecanicos / fisicos y quimicos que
imparten efectos visuales.
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v" Manipulacion mejorada, impermeabilidad al agua y no
inflamabilidad. El acabado involucra a todos

Los tratamientos desde el textil hasta los productos de uso final.

v Lavado
El lavado se da con la finalidad de eliminar por completo las
impurezas a una temperatura de 40-100 °C, con un detergente y
humectante, en el proceso emulsiona, mientras que los aceites
dispersan los tintes no disueltos.

v Ablandamiento
Este proceso se da mayormente para para tejidos delicados,
comUnmente se usa el tetracloroetileno para el proceso de limpieza
en seco. El agua y los reactivos se agregan como solvente.

v Secado
Eliminacion total del agua de las fibras, hilos y tejidos, seguido de
procesos humedos. El secado por evaporacion de agua es un paso

que consume mucha energia.

2.2.3. Impacto de los Recursos Hidricos

Los residuos vertidos por el proceso textil se transmutan en cimulos de
agua en las operaciones de procesamiento en himedo ya que el agua se utiliza
como medio y disolvente para el proceso de disolucion, agente de lavado y
generacién de vapor para calentar el bafio de proceso. La cantidad de agua usada
depende del tipo de tejido, la naturaleza del tinte, los agentes de acabado y el
tipo de tela maquinaria de procesamiento utilizada. Para el procesamiento de 1
kg de material textil, 50-100L de se requiere agua en promedio, teniendo en

cuenta que las fibras naturales consumen mas agua que las fibras artificiales.[40]

Una variada calidad y cantidad de mezclas complejas de productos
quimicos, tanto organicos e inorganicos, estan presentes en estos tipos de
efluentes. Demanda quimica de oxigeno (DQO), la demanda bioldgica de
oxigeno (DBO), los sélidos suspendidos totales (SST), el pH, los valores de los
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solidos disueltos totales (SST) y el oxigeno disuelto bajo se encuentran

comunmente en el efluente descargado.

Disefio y desengrasado contribuye con el 50% de la DBO en aguas
residuales. El proceso de tefiido genera una gran cantidad de aguas residuales en
la preparacion del tinte, el bafio de tinte gastado y el proceso de lavado son las
fuentes de aguas residuales. EIl agua residual tiene una gran cantidad de sal,
alcalinidad y una amplia gama de colores (residuos de resina, suavizantes y otros
auxiliares) generando contaminantes organicos en el proceso de acabado. El
agua descargada del proceso contiene almidones, dextrina, gomas, glucosa, ceras,
pectina, alcohol, acidos grasos, acido acético, detergentes de jabon, hidréxido de
sodio, sulfuros, sulfitos, cloruros, colorantes, carbonatos, pigmentos,

carboximetilcelulosa, gelatina, siliconas, fluorocarbonos y resinas [39].

2.2.4. Remocion de colorantes textiles a nivel mundial

Las industrias textiles siguen siendo una de los sectores con mayor
amplitud, a nivel mundial, especialmente esta avanzado en la India. La mayor
problematica en la industria textil es el proceso de tefiido debido al uso excesivo
del agua. Es decir, se tiene la necesidad de eliminar las impurezas, los excesos
de tintes impregnados en el tejido y diversos reactivos quimicos, provocando la
perdida de casi el 10-50% de los tintes usados, todo ese residuo se desemboca
en los efluentes contaminando el agua [42].

La contaminacién del agua es una problematica mundial, cada vez se
intensifica los riesgos y peligros hacia la humanidad, especialmente en paises
del tercer mundo, como India, Asia y Africa, estan batallando para conseguir
agua limpia para consumo humano. Esto provoca la obligacion de desarrollar o
crear nuevas tecnologias para erradicar o prevenir la contaminaciéon por la

industria textil.

Existen diversas técnicas para erradicar esta problematica pero no son lo
suficientemente eficaces para tratar los tintes textiles, lo que ocasiona la mezcla
con el agua del rio o estanques de consumo humano. Esto provoca dafios a gran
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escala en la humanidad debido a la toxicidad de los reactivos quimicos y tintes.
Po lo tanto, se precisa de avances tecnoldgicos adecuados como el método de
adsorcion, separacion con membrana, catalisis, ozonizacion y otras técnicas

eficientes para la eliminacion de esta problematica [43].

Una de las diversas técnicas mas eficientes, es la adsorcion dado a su
eficacia y simplicidad. EI carbon llamé mucho la atencién de investigadores en
la eficaz eliminacién de materiales selectivos, como los tintes y en la
erradicacion de metales pesados (mercurio, cromo, plomo, entre otros), pero este
material tiene sus limitaciones como la hidrofobicidad y su naturaleza inerte. Por
ello, los ultimos descubrimientos se estan basando en el uso de la nanotecnologia
utilizando nanotubos de carbono, oxido de grafeno, grafeno, grafito, fullerenos
y-otros materiales carbonosos siendo una tecnologia de adsorcion por su
propiedad de gran versatilidad [44].

La comercializacion de nanoestructuras carbonizadas es limitada debido a
su sintesis compleja y tediosa, también por su bajo rendimiento. Por lo tanto, uno
de los materiales carbonosos que facilmente se sintetizan son los nanotubos de
carbonos y los éxidos de grafeno, esto ayuda a desarrollar nuevas técnicas de

eliminacion para los efluentes de la industria textil [45].

Los materiales carbonosos han demostrado su capacidad como removedor
de colorantes del agua, mediante catalisis asistida por foto en un rango visible-
UV, por foto-catalisis y adsorcion basados en CNT. También se demuestra que
el 6xido de hierro es un estudio tentativo para la eliminacion de colorantes, ya

que varios estudios demuestran su eficacia [46].

La contaminacion del agua es producida por diversas industrias como de
alimentos, de procesos minerales, industria textil, de papel, de cuero y de plastico,
dando un color despreciable y un dafio en la salud poblacién [47], vertiendo
sustancias organicas, tintes, lejias y sales minerales a los recursos hidricos, no se

puede degradar a corto plazo ni facilmente estos productos quimicos [48].
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Por esa razon, es la urgencia de avanzar y desarrollar nuevas técnicas y
métodos répidos y eficaces minimizando el tiempo de eliminacién. Diferentes
adsorbentes son idoneos para tal proposito. El carbon activado es el adsorbente
mas popular y se ha utilizado con gran éxito [49]. Sin embargo, debido a su
dificultad y costo de regeneracion, las arcillas se estan considerando como
adsorbentes alternativos de bajo costo [50]. Un gran numero de adsorbentes de
bajo costo han sido tratados para la eliminacion de colorantes. Por ejemplo,
Asfour ha estudiado la absorcion del tinte basico Astrazone blue FRR 69 en

aserrin de madera dura (Haya) [51].

El uso de tierra de diatomeas para la adsorcion de azul de metileno, Cibacron
negro reactivo C-NN y el amarillo dorado reactivo MI-2RN ha sido reportado
[52] . Dogan y Alkan han investigado la cinética de la adsorcion de violeta de
metilo sobre la perlita [53]. Liversidge et al. Se ha estudiado la eliminacion de
los tintes basicos azules 41 mediante la torta de linaza [54]. Annadurai et al. han
estudiado la adsorcidon de varios tintes en desechos a base de celulosa [55]. Gupta
et al. han estudiado la eliminacion de Metomega Chrome Orange GL por ceniza
volante [56, 57].

Las moléculas de tinte cationico tienen una alta afinidad con las arcillas por
su gran capacidad de absorcién molar y sus agregados captan rapidamente en
concentraciones altas y bajas por técnicas foto fisicas y espectrometrias [58].
Borisover y col. descubrieron que algunos complejos organicos son efectivos

para eliminar compuestos organicos no ionicos [59].

Uno de los mejores procesos quimicos es la bisorcion debido a que acumula
y concentra los residuos de soluciones acuosas por medio de materiales
bioldgicos, recuperando y eliminando los contaminantes. Varios trabajadores
[60-62] han investigado la bioestructura de varios contaminantes organicos en
las aguas residuales. Para el tratamiento de efluentes en la industria textil se usa

el método de biosorcion [63,64].
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2.3.Bases filosoficas
El proposito de este trabajo es conocer el estado del composito basado en 6xido de
grafeno (GO)-zeolita-Cu aplicado como material adsorbente de colorantes textiles. En
este trabajo, se espera desarrollar un sistema que sea capaz de adsorber los colorantes
textiles en un amplio intervalo de concentraciones y con buena selectividad; debido que
el oxido de grafeno puede ofrecer una buena alternativa, ya que estos materiales

presentan grandes areas superficiales, elevado poder de adsorcidn y estructuras porosas.

Se comparara nuestros resultados con diferentes tipos de colorantes textiles, tales
como: Rodamina B, azul de metilo y verde brillante. Se caracterizard mediante el método
BET, UV-Visible, Espectroscopia Rama, FT-IR, SEM y TGA para conocer el
comportamiento de adsorcion del composito Cu-Zeolita-GO frente a los colorantes

textiles mencionados anteriormente.

El método propuesto para la adsorcion del éxido de grafeno en Cu-Zeolita como un
material adsorbente de colorantes desea ser mas efectiva y adecuada que las alternativas
existentes en la actualidad. Se espera que produzca una alternativa positiva en el area

ambiental para evitar y prevenir la contaminacion del agua y suelo en el mundo.

La adsorcion de los colorantes contaminantes en el composito Cu-Zeolita-GO en
comparacion con otros materiales adsorbentes tienen una mayor selectividad y
adsorbancia con los colorantes Rodamina B, azul de metilo y verde brillante debido a la
presencia del 6xido de grafeno que le confiere una gran area superficial, alta capacidad
de adsorcion y aumento de la velocidad del tiempo de contacto y del tipo de interacciones
adsorbato-adsorbente que pueden ocurrir en estos sistemas.

El 6xido de grafeno es uno de los adsorbentes bastante efectivo en la remocion de este
tipo de contaminantes dado a su alto desarrollo de porosidad, el desarrollo de nuevos
materiales adsorbentes de bajo costo, se ha enfocado principalmente en la produccion de

nuevos materiales carbonosos modificados.

La poblacion y las organizaciones seran beneficiadas con los resultados obtenidos en

el proyecto de investigacion cientifica, por lo economico y accesible debido al bajo costo
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de produccion del material adsorbente al agregar el Oxido de grafeno (material
carbonoso) confiriendo un efecto sinérgico ante el material precursor. Asi mismo, genera
una solucion optima para prevenir y evitar las enfermedades de la poblacién ocasionada

por la contaminacién del agua y suelo por los colorantes textiles.

Este proyecto de investigacion “Preparacion de composito basados en Oxido de
grafeno (GO)-zeolita-Cu aplicado como material adsorbente en colorantes textiles”, N0S
brindara una patente y una publicacion cientifica en una revista indexada debido a un
nuevo método de sintesis de obtencidn del composito GO-Zeolita-Cu, a su bajo costo de
produccion y a su accesibilidad del material adsorbente. La realizacion de la generacion
de derechos de propiedad intelectual se utilizara los procedimientos propuestos por
INDECORPI.

Definicion de términos béasicos
Tomando como referencia el diccionario de quimica de la universidad de Oxford
[40] se definen las siguientes palabras, es posible establecer diferencias entre los grupos
de colorantes en funcion de la forma de aplicacion del tinte o del soporte sobre el sustrato
utilizado, de esta manera se presentan diferentes compuestos generadores de color

como:

% Acidos: Cuyo croméforo hace parte de un i6n negativo, utilizados para
teflir fibras proteicas (lana y seda) o poliamidas y fibras sintéticas.
Aplicados en las industrias de alimentos, imprenta, cuero, madera y nylon.

Solubles en agua.

+«»+ Basicos: Los cuales poseen un cromoforo que forma parte de un ién
positivo (generalmente una sal de amina o un grupo imino ionizado),
utilizados para tefiir fibras acrilicas, en la sintesis de nylon modificado,

poliéster modificado y muchos medicamentos. Solubles en agua.

¢ Dispersos: Tintes insolubles que se aplican formando una dispersion muy
fina en el agua. Se usan para teflir acetato de celulosa y otras fibras

sintéticas (poliéster y fibras de acrilico)
I —
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+ Directos: Presentan una gran afinidad por materiales de algodon, rayon y
otras fibras de celulosa, generalmente son sales de &cidos sulfénicos.

Solubles en agua.

+ Reactivos: Presentan grupos de compuestos capaces de reaccionar con el
sustrato formando enlaces covalentes, usados para tefiir fibras de celulosa

y algoddn, en general.

% Bafio: Sustancias insolubles usadas para tefiir algodon. Suelen presentar
grupos cetdénicos (C=0). Este grupo de colorantes es oxidado por accion
del aire y precipitado en forma de pigmento sobre las fibras; el indigo y la
antraquinona son ejemplos de este grupo. Aplicaciones sobre algodon y

fibras de celulosa.

Segun los estudios por Robinson y Eren [41], los tratamientos mas usados son para
la remocion de colorantes textiles y pigmentos en el agua, como por ejemplo la
ozonacion, la electrocoagulacion y la reaccion de fenton. Estos desarrollos tecnologicos
provocan grandes cantidades de lodos, pero se pueden eliminar por medio de ultrasonido.
Otras tecnologias que se utilizan para la remocion de colorantes, es la filtracion y la
adsorcién por medio de materiales carbonosos que suelen ser selectivos para eliminar

un colorante en especifico.

K/

% La fotocatalisis: es una reaccién fotoquimica que convierte la energia solar
ene energia quimica en la superficie de un catalizador o sustrato, consistente
en un material semiconductor que acelera la velocidad de reaccion. Durante

el proceso tienen lugar reacciones tanto de oxidacion como de reduccion.

X3

% Reaccion de fenton: constituye una solucion versatil para el tratamiento de
efluentes industriales que contienen contaminantes organicos. Los radicales
generados en la descomposicion, son los encargados de degradar los

contaminantes presentes en las aguas residuales.
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% Electrocoagulacion: es un método alternativo para la depuracion de aguas
residuales. Consiste en un proceso de desestabilizacion de los contaminantes
del agua ya estén en suspension, emulsionados o disueltos, mediante la
accion de corriente eléctrica directa de bajo voltaje y por la accion de

electrodos metalicos de sacrificio, normalmente aluminio/hierro.

« Grafeno: El grafeno puede conducir la electricidad y el calor. Por sus
caracteristicas, el grafeno puede resultar muy atil en diversos sectores

industriales, ya que es conductor, tiene una gran resistencia y es ligero.

% Zeolita: son minerales aluminosilicatos microporosos. Destacan por su
capacidad de hidratarse y deshidratarse de un modo reversible. Hasta
octubre de 2012 se han identificado 206 tipos de zeolitas segln su estructura,
de los que mas de 40 son naturales; los restantes son sintéticos. Las zeolitas
naturales se encuentran, tanto en rocas sedimentarias como en volcénicas y

metamorficas.

% Adsorcion: es un concepto que se utiliza en el terreno de la fisica con
referencia al proceso y el resultado de adsorber. Este verbo alude a la
atraccion y retencion que realiza un cuerpo en su superficie de iones, atomos

0 moléculas que pertenecen a un cuerpo diferente.

2.4.Hipotesis de investigacion

2.5.1. Hipdtesis General
Los colorantes textiles generan aguas residuales y una carga quimica en su entorno
provocando contaminacion ambiental, siendo necesario preparar un material

adsorbente para su eliminacion.

2.5.2. Hipdtesis Especifica
% EI vertimiento del colorante Rodamina B provoca enfermedades en la

poblacion.

% EI colorante azul de metilo es uno de los causantes estdn generando
contaminacion en su entorno.
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+» El derrame de altas concentraciones de colorantes textiles como violeta cristal

*

en el agua es producido por industrias inconscientes y estd ocasionando

efectos nocivos a la salud de los habitantes y los peces.

2.5. Operacionalizacion de las variables
% Variable independiente: Colorantes textiles
% Variable dependiente: preparacion del composito basado en oxido de grafeno-

zeolita
Variables Indicadores
1.1 Rodamina B
V1= colorantes textiles 1.2 Azul de metilo

1.3 Violeta cristal

- . 2.1 Oxido de grafeno
V2= preparacion del composito basado en 2 2 Sal de un metal de transicion
oxido de grafeno-zeolita 2'3 seolita
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CAPITULO 111
METODOLOGIA

Metodologia
La obtencidn del composito basado en 6xido de grafeno (GO)-zeolita aplicados
como materiales adsorbentes de colorantes textiles.

La sintesis de los materiales adsorbentes se preparara de la siguiente manera:

Preparacion del composito de Cu-Zeolita:

Primero se obtendré el precursor de la zeolita de Cu, para eso se sumerge 1 g de
zeolita en una solucion de 100 ml de CuSO4.5H20 (0,02 M) y la mezcla resultante se
agita durante 24 h. Posteriormente, Cu-ZEA se lava cuidadosamente con una
solucion de H>SOs diluida (0.01 M) para eliminar el material ocluido y la sal
adherente a la superficie, y luego se lava con agua varias veces hasta obtener una
solucién libre de ion sulfato. Finalmente, Cu-ZEA se seca al aire libre.

Preparacion del compuesto de Cu-Zeolita-GO:

El compuesto de Cu-Zeolita / GO (método de dispersion de estado sélido (SSD)) se
describe a continuacion: se dispersara 0.125 g de GO y 0.125 g de Cu-Zeolita en 15
ml de etanol mediante un tratamiento ultrasénico por 3h. Posteriormente, la mezcla
se agitara hasta la evaporacion completa del disolvente. Finalmente, el precipitado

que se obtiene se secaa 60 ° C.

a caracterizacion del composito Cu-Zeolita-GO se utilizaran las siguientes técnicas:
MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO (SEM):
La espectroscopia electronica de barrido nos permitird observar la morfologia
del composito Cu-Zeolita-GO, asi como también la formacion de las nanoparticulas

de 6xido de grafeno.

s ESPECTROSCOPIA RAMAN:

Esta técnica nos permitira visualizar las bandas caracteristicas de los materiales
carbonosos (las bandas D, G, 2D y G"); la modificacion de estos materiales

carbonosos con Oxido de grafeno, Zeolita y Cu-Zeolita-GO esto provocara el
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desplazamiento de las bandas caracteristicas y la presencia de nuevas bandas; asi
mismo la variacion de las intensidades de las bandas de éxido de grafeno y del

composito Cu-Zeolita-GO.

ESPECTROSCOPIA INFRARROJA:
Esta técnica nos permitira observar los modos vibracionales caracteristicos de
los materiales carbonosos de partida y modificados, complementando a los

analizados por espectroscopia Raman.

ANALISIS TERMOGRAVIMETRICO:
Este analisis nos permitird conocer la descomposicion y la estabilidad térmica
del composito Cu-Zeolita-GO, oxido de grafeno y Zeolita; cuando es sometida a una

temperatura de 800°C en una atmosfera controlada.

METODO BET:

El método BET se puede determinar el area de superficie real de la muestra y
también una distribucion de tamafio de porosidad del material composito Cu-Zeolita-
GO, oxido de grafeno y zeolita.

ESPECTROSCOPIA UV-Visible:
Esta técnica espectroscopica determina la adsorcion del colorante con el material

adsorbente mediante curvas de calibracion.

Disefio metodoldgico.

3.2.1 Tipo de investigacion.

Tipo de investigacion: Experimental Pura

Poblacion y muestra

En este proyecto de investigacion es experimentalmente pura, por ello no hay

poblacion ni muestra porque los analisis son a nivel de laboratorio.

Técnicas de recoleccion de datos

3.4.1 Descripcion de las Técnicas

Técnicas usadas para la recoleccion de datos:
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v Observacion: Este proyecto de investigacion se basa al estudio de la
remocion de los colorantes textiles presentes en el agua, esta técnica no
solo implica el sentido de la vista, sino que a través de todos los sentidos
podemos percibir las propiedades organolépticas de los residuos

provocados por el uso inadecuado de tratamiento de agua

v Indagacion: es un estudio en el cual el investigador busca recaudar datos
de informacion por medio de articulos cientificos publicados a nivel

nacional e internacional.

v Técnica experimental: Se manejan de forma experimental las variables

independientes para relacionarlas con las dependientes.

3.4.2 Instrumentos
v Computadora (con conexion a internet).
v Memoria USB.
v Implementos de oficina.
v

Articulos y revistas cientificas

3.5 Técnicas para el procedimiento de la informacion
El motivo de la eleccion de las técnicas para el procesamiento de la informacion esta
relacionado con la rapidez con gue se necesitan y la inversion en dinero que se requiera para
obtenerlas. Se us6 las siguientes técnicas:
v Procesos Electronicos: En este tipo de proceso se empleé la computadora,
impresora, memoria USB y demas equipos electrénicos.

v’ Procesos experimentales: en este tipo de proceso se empled materiales y reactivos

quimicos para la preparacion del material adsorbente
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CAPITULO IV

RESULTADOS

4.1 Analisis de resultados

4.1.1 Reactivos y preparacion
v Reactivos
Se utilizaron para la preparacion del composito (GO-Ze) los
siguientes reactivos oxido de grafeno, zeolita, sulfato de cobre y acido
sulfurico de todos de la marca Sigma-Aldrich. Para las pruebas de
adsorcion se emplearon los siguientes colorantes rodamina B (RB), azul

de metilo (AM), violeta cristal (VC) de marcas sigma.

v" Preparacion del composito (GO-Ze)
= Obtencion del precursor Cu-Ze
En una solucion de CuSO4.5H.0 (0,02 M) se agregd 1g de
zeolita en agitacion por 24h. Posteriormente se filtrd y se lavd
varias veces con una solucion de H2SO4 (0.01 M) y abundante

agua desionizada, hasta eliminar impurezas.

» Obtencion de GO-Ze
La preparacion de GO-Ze se hizo mediante el método de
dispersién en sélido. En una solucion de etanol se agregé 0.125
g de GO y 0.125 g de Cu-Ze, luego se sonico por 3h, la mezcla
final se agit6 hasta evaporacion, y el precipitado obtenido se secd
a 60 °C por 24h.

4.1.2 Preparacion de las curvas de adsorcion
Las propiedades y caracteristicas de los colorantes son muy importantes para
la comparacién de las diferentes capacidades de adsorcion del composito (GO-
Ze). Por lo tanto se tomaron en cuenta los diferentes parametros para la

construccién de las curvas de adsorcion.

. ____________________________________________________________________________________________|
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Se trabajé con 10mg de adsorbentes (GO-Ze, Zeolita, GO) en 1,25 mL
aproximadamente de solucion de colorantes (RB, AM y VC) de concentraciones
5,10, 20, 40, 60, 80 y 100 ppm las cuales se agitaron por 14h., luego de la
agitacion se tom¢ una alicuota de 1 mL de la solucion remanente a una fiola de
10 mL, esto se realiz6 para cada solucion a las diferentes concentraciones de

colorantes.

Finalmente se realiz6 las medidas en el equipo de UV/Vis, obteniendo
como resultados las concentraciones finales de colorantes en el medio acuoso
(Cf), como también la concentracion inicial antes de la adsorcion (Co), luego se
calculo el valor de Q de adsorcion con lo que se obtuvo las isotermas

correspondientes.

4.1.3 Caracterizacion de los materiales

La caracterizacion de los materiales obtenidos se llevo a cabo mediante
varias técnicas. La estructura y la morfologia se caracterizaron por la técnica
BET vy la identificacion de los grupos funcionales se hicieron por Anélisis de
espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier (FT-IR) (Nicolet 380,
Thermo Fisher Scientific, Waltham) y espectroscopia Raman (Horiba Scientific
modelo Xplora luz 532). Para determinar la estabilidad y la descomposicion del
material se realizd6 Andlisis Termogravimetrico (TGA). También para la
construccidn de las isotermas de adsorcion se utilizé espectroscopia Ultravioleta
visible (UV/Vis).

A) Espectroscopia Infrarroja (FTIR)
Se realizo esta técnica de un rango de 400 — 4000 cm™, nos muestra
los modos vibracionales caracteristicos de los materiales carbonosos de partida

y modificados.
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Grafico 1. Espectros infrarrojos de comparacion de GO (a), zeolita (b) y GO-Ze (c)

B) Espectroscopia Raman
Se realizo esta técnica de un rango de 400 — 4000 cm™, nos muestra
los modos vibracionales caracteristicos de los materiales carbonosos de partida

y modificados.
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Grafico 2. Espectros Raman de comparacion GO, zeolita y GO-Ze.
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C) Analisis Termogravimeétrico
El TGA nos muestra informacion sobre la pérdida de masa del material adsorbente, asi

como también sobre su estabilidad a elevadas temperaturas.
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Grafico 3. TGA de comparacion GO, zeolitay GO-Ze.
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D) BET

Esta técnica nos indica el tamafio del poro en unidades de nm, el area superficial y Tabla

N°1. Se muestran los resultados BET de comparacion los distintos materiales utilizados en

la adsorcion.
Tamario de i o
Area superficial Volumen del
Poro
m2g-1 poro cm?3/g
nm
GO 8.788 7.11 0.016
Zeolita 2.240 426.93 0.237
GO-Ze 2.812 33.58 0.023

E) ISOTERMAS DE ADSORCION

ISOTERMA DE ADSORCION GO-Ze
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Grafico 4. Isoterma de adsorcion para el GO-Ze, la concentracion de colorantes (VC,
AM y RB) fue 5, 10, 20, 40, 60, 80,100 ppm.
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ISOTERMA DE ADSORCION Zeolita
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Grafico 5. Isoterma de adsorcion para la Zeolita, la concentracion de colorantes (VC,

AM y RB) fue 5, 10, 20, 40, 60, 80,100 ppm
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Grafico 6. Isoterma de adsorcion para el GO, la concentracion de colorantes (VC y

AM ) fue 5, 10, 20, 40, 60, 80,100 ppm.
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ISOTERMA DE ADSORCION DEL VC
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Grafico 7. Isoterma de adsorcion para la comparacion de los distintos materiales

adsorbentes (GO-Ze, Zeolita y GO) la concentracion de colorante (VC) fue 5, 10, 20,
40, 60, 80,100 ppm
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Gréfico 9. Microscopia electronica de barrido del composito GO-Ze-CV de 5.0 ym
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Gréfico 10. Microscopia electronica de barrido del composito GO-Ze-CV de 2.0 um
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Gréfico 11. Microscopia electrénica de barrido del composito GO-Ze-CV de 1.0 um
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4.2 Contrastacion de hipotesis
En este proyecto se espera obtener un material carbonoso adsorbente de los
colorantes textiles en un amplio rango de diferentes concentraciones, teniendo una
buena selectividad antes los colorantes que se usaron, debido a que el 6xido de
grafeno tiene muchas propiedades beneficiosas en todas las areas, siendo en este

caso una buena alternativa.

Se analizaron los resultados con diferentes tipos de colorantes textiles, tales
como: Rodamina B, azul de metiloy verde brillante. Se caracterizara mediante el
método BET, UV-Visible, Espectroscopia Rama, FT-IR, SEM y TGA para conocer
el comportamiento de adsorcion del composito Cu-Zeolita-GO frente a los

colorantes textiles mencionados anteriormente.

El método propuesto para la adsorcion del éxido de grafeno en Cu-Zeolita como
un material adsorbente de colorantes desea ser mas efectiva y adecuada que las
alternativas existentes en la actualidad. Se espera que produzca una alternativa
positiva en el area ambiental para evitar y prevenir la contaminacion del agua y

suelo en el mundo.

La adsorcion de los colorantes contaminantes en el composito Cu-Zeolita-GO
en comparacién con otros materiales adsorbentes tienen una mayor selectividad y
adsorbancia con los colorantes Rodamina B, azul de metilo y verde brillante debido
a la presencia del éxido de grafeno que le confiere una gran area superficial, alta
capacidad de adsorcion y aumento de la velocidad del tiempo de contacto y del tipo
de interacciones adsorbato-adsorbente que pueden ocurrir en estos sistemas.

El 6xido de grafeno es uno de los adsorbentes bastante efectivo en la remocién
de este tipo de contaminantes dado a su alto desarrollo de porosidad, el desarrollo
de nuevos materiales adsorbentes de bajo costo, se ha enfocado principalmente en

la produccion de nuevos materiales carbonosos modificados.

La poblacion y las organizaciones seran beneficiadas con los resultados

obtenidos en el proyecto de investigacion cientifica, por lo econémico y accesible

L
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debido al bajo costo de produccion del material adsorbente al agregar el 6xido de
grafeno (material carbonoso) confiriendo un efecto sinérgico ante el material
precursor. Asi mismo, genera una solucion Optima para prevenir y evitar las
enfermedades de la poblacion ocasionada por la contaminacion del agua y suelo por

los colorantes textiles.

CAPITULOV

DISCUSION

5.1. Discusion de resultados

5.1.2 Espectroscopia Infrarroja (FT-IR)

Se muestra en el grafico N°1 el espectro IR de GO (a), los picos 3471 cm™
se puede asignar a la vibracion de estiramiento de OH evidenciando que el
material no esta seco en su totalidad; el pico a 2924 cm™ puede asignarse a las
funciones alcoholes, fenoles y grupos COOH que probablemente participaran en
las interacciones para las formacién de composito; también los picos a 1716 y
1655 cm? pertenecientes al C=0 y C=C, respectivamente. [24]

De igual manera para espectro IR de Zeolita (b) observamos diferentes picos
caracteristicos respecto al de GO. Nombramos algunos de estos, las bandas que
aparecen para la zeolita en la region de 1057 cm™ se debe a los modos de
vibracion como los de estiramiento y flexion de Si-O o Al-O, también las bandas
que se observan alrededor de 1215 cm-1 se asignan a los modos de vibracion de
estiramiento asimetrico y simétrico de tetraedros internos, y las bandas alrededor
de 789 y 620 cm* perteneciente al grupo Al-O, 537 y 430 cm™ estan asociadas
con los modos de Si-O-Si.[25]

Del mismo modo, para el espectro del composito (GO-Ze) (c), se observa un
aumento en la intensidad y ligeros desplazamiento de los picos a 1055, 784, 611,
539 y 434 cm? representando la presencia de grupos funcionales presentes en

zeolita como también posibles interacciones entre la Zeolitay el GO. Ademas,
|

47



se detecta los picos caracteristicos del 6xido de grafeno desplazados a 1689 y
1601 cm-1 perteneciente a C=0 y C=C, respectivamente. Es evidente que los
espectros IR de del composito presenta picos caracteristicos de zeolita y oxido
de grafeno con mayor intensidad y desplazados, indicando que probablemente

se esté dando una posible interaccion en el nuevo material adsorbente (GO-Ze).

5.1.2 Espectroscopia Raman
Observamos los espectros Raman de la zeolita donde bandas cercanas a 800
y 1200 cm™ puede ser descritos como modos simétricos y asimétricos de
estiramiento (Si-O) y (Al-O), respectivamente. Las bandas intensas alrededor de
600 — 450 cm™ son principalmente de O-Si-O mientras que las bandas de
frecuencia mas baja pueden asignarse a modos normales que se pueden describir
en términos O-Si y modos de deformacion Si-O-O. Las bandas generalmente se
atribuyen a la vibracion de estiramiento asimétrico del enlace Si-O alrededor de

2500 — 3000 cm™ [25,26].

Sin embargo, hay cambios significativos y claros en la region espectral del
composito (GO-Ze) entre 300 y 500 cm™ la intensidad de los  picos
caracteristicos de Si-O disminuye debido a la presencia del GO en la estructura
de la zeolita. De hecho, no hay un cambio significativo en la banda menor y
ancha que se centro cerca de 2500 — 3000 cm™ tanto para el composito y la

zeolita perteneciente al enlace Si — O.

También se muestra el espectro Raman tipico de GO se caracteriza por una
banda G en 1600 cm™, que corresponde a los dobles enlaces conjugados C=C, y
una banda D a 1353 cm%, que corresponde a los grupos funcionales de oxigeno.
La banda D es una evidencia de trastorno que puede surgir de ciertos defectos
en el material, [18,19] y como también especies de carbonos amorfos [20]. Se
observan una variacion en la intensidad de las bandas D y G en el composito
respectivamente. La relacion de intensidad de banda, I D/ | G, aumentan a 1.14
para el composito y 1.00 para GO. Esta diferencia indica la posible variacién en

la estructura del composito con una gran cantidad de defectos estructurales.
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Sobre la base de esta informacién, se puede deducir que el producto
preparado contiene méas defectos que los informados. Otra evidencia no muy
observable es en otras dos bandas a 2700 y 2900 cm™ a las cuales se las conoce
como la banda 2D [27], que es probablemente un indicador del nimero de capas
de GO, en nuestro composito se observa que la banda se ensancha,
probablemente atribuida al hecho que GO preparado contiene pocas capas con

algunos defectos.

5.1.3. Analisis Termogravimétrico (TGA)

Podemos observar los termogramas de zeolita, composito y GO muestran
una pérdida de masa significativa en el rango de 100 - 200 °C esto se puede
atribuir a la pérdida de agua. Para el GO el termograma se observa varias etapas
de descomposicion debido a la presencia de grupos funcionales del material
carbonoso esto evidencia que el material tenga poca estabilidad en comparacion
con el composito y la Zeolita. También se muestra la Ultima etapa de
descomposicion a temperaturas mayores 700 °C la cual es debido a la pirolisis

del esqueleto del material carbono.

Por otro lado, en el termograma de zeolita es notable el rango de perdida
de agua hasta 200 °C probablemente se deba a la interaccién fisicamente dentro
de los poros del material. La pérdida de masa de la zeolita més de los 200 °C es
insignificante puede atribuirse a la pérdida de agua de los complejos de
hidratacion que se formaron con iones intercambiables Ilevando a la expulsion
de mas moléculas de agua de las cavidades del material. La relacion Si a Al tiene
un efecto en la estabilidad térmica de las zeolitas y la estabilidad suele ser
directamente proporcional a la relacion Si: Al, esto se evidencia en el
termograma que muestra la pérdida una perdida insignificante de masa del
material. [30]

En el composito mostramos que las propiedades de GO y la zeolita son
participes en el material formado evidenciandose en las tres etapas de

descomposicion, lo muestra una posible interaccion de los materiales iniciadores.

N
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La notable disminucion de la pérdida de masa del composito més alla de los
300 °C puede atribuirse a la destruccién de grupos hidroxilos presentes

probablemente en la estructura del composito.

5.1.4. Metodo Brunauer, Emmetty Teller (BET)

En los resultados BET de los materiales se muestran en la Tabla N° 1. De
acuerdo con los resultados, se puede evidenciar que probablemente la interaccion
entre la carga negativa de la zeolita y los grupos funcionales del GO son
causantes de la disminucion del area superficial del composito. También
evidenciamos un aumento del tamafio de poro del composito obtenido respecto
a la zeolita estos cambios probablemente se den debido a la interaccion zeolita
GO, las caracteristicas del poro en el composito muestran una clasificacién al

tipo mesoporo [24].

Podemos resaltar que la disminucion del area superficial del composito no
perjudica en la adsorcion de los colorantes como mostraremos en las isotermas,
todo lo contrario las particulas de 6xido de grafeno soportado en la zeolita
formando el composito probablemente ayuda a disminuir la repulsion entre los
grupos funcionales con los colorantes textiles, indicando que la capacidad de
adsorcién es mayor en comparacion con zeolita pura y GO esto es corroborado

con los resultados de las isotermas de adsorcion.

5.1.5. Isotermas de adsorcion

El proceso de adsorcion de Colorantes (VC, AM y RB) en medio acuoso,
implica la separacion del soluto (adsorbato) de la disolucién y su concentracion
en la superficie de un sélido (adsorbente), hasta que se establezca un equilibrio
dindmico en dicha superficie, esto se da entre la concentracion de soluto que
permanece en disolucion y la concentracion superficial del soluto. La manera
usual de describir esta distribucion es expresar la cantidad de sustancia adsorbida
por unidad en masa de adsorbente (Q) como una funcion de la concentracion

residual de equilibrio de la sustancia que permanece en la fase liquida (Cf).
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La ecuacion de este tipo se denomina isoterma de adsorcién. Las isotermas
experimentales son Utiles para describir la capacidad de adsorcion y asi, facilitar
la evaluacion de la viabilidad del proceso para una determinada aplicacion, como

también, para determinar condiciones de trabajo 6ptimas.

0= ( Cf—Co ) Ly =Y (colorante) )

Mg (adsorbente) " g(adsorbente)
Donde:
Q: el g de retencion
Co: concentracion inicial del colorante (ppm)
Cf: concentracion final del colorante (ppm)
m: cantidad de material adsorbente (mg)
V:volumen empleado de las soluciones (mL)

Se muestra en el grafico N° 4 que el composito (GO-Ze) preparado tiene
interacciones con los distintos colorantes (VC, AM y RB) evidenciando una
adsorcion maxima (Q) de aproximadamente de 10 ug de colorantes tipos VC y
AM por 10 mg de composito, pero esta relacion es menor para el colorante tipo
RB el cual muestra 8ug en una misma cantidad de composito mencionado. Se
puede evidenciar que el material obtenido tiene una afinidad mayor para los
colorantes tipo VC y MA.

También, en las isotermas de adsorcién de Zeolita y GO que se muestran
en las graficas N° 5 y 6 respectivamente, se evidencia que la afinidad mayor es
por ‘el colorante tipo VC, pero la adsorcion que se observa son valores
menores,5ug y 2ug por 10mg de adsorbente respectivamente, en comparacion a

la del composito obtenido.

En las isotermas de comparacion de los tres materiales (GO, zeolitay GO-
Ze) grafico N°7 frente a la adsorcién de colorante tipo VC se evidencia una
mejora en la adsorcién del composito respecto a los otros materiales

probablemente a la mejora de las interacciones obtenidas en el material final.

51



5.1.6. Microscopia electronica de barrido
La técnica de microscopia de electronica de barrido nos muestra el tamafio
y la forma de particula que hemos obtenido en la sintesis del material adsorbente
a base de 6xido de grafeno y zeolita. En el grafico N° 8, 9, 10 y 11; observamos
de diferentes tamafios la particula 10, 5, 2 y 1 um, respectivamente. Podemos

observar que no tiene una forma definida que este aglomerado.
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CAPITULO VI

CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

6.1 Conclusiones y recomendaciones

El proposito de esta investigacion es sintetizar un compuesto basado en GO y zeolita
para la adsorcidn de colorantes textiles. Con base en el anélisis anterior y resultados de
las isotermas de adsorcidn, se puede concluir que se obtuvo una mejora en la adsorcion
de colorante tipo VC en medio acuoso obteniendo un valor de 10ug por mg de composito
obtenido. Las caracterizaciones de los adsorbentes evidencian una mejora en la
estructura del composito haciéndolo mas afin a colorantes tipo VC respecto a los

materiales base (GO y zeolita).

Finalmente, se puede concluir segun los analisis y resultados mostrados que se pudo
obtener una mejora en las propiedades del composito final como material adsorbente,
esto nos evidencia una posible alternativa frente a la captacion de colorantes tipo VVC. El
trabajo realizado nos muestra evidencias futuras en poder absorber colorantes textiles de

efluentes reales.
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