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La presente investigacion contd con el auspicio financiero del proyecto P1J-15-15
“Obtencidn de hidrogeles y films a partir de inulina mediante radiacion beta de un
acelerador de electrones y reacciones de polimerizacion” que se ejecuta en el
Departamento de Ciencias Nucleares.
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Obtencion de Hidrogeles de Inulina con Radiacién Beta para Remocion de
Arsenico

Resumen: Hidrogeles de inulina fueron obtenidos y utilizados para la remocion de arsénico en aguas sintéticas. La sintesis
fue inducida por radiacion B en el acelerador lineal de electrones ELU-6U. Se irradiaron dos soluciones poliméricas, inulina-
acrilamida (Inu-AAm) e inulina-alcohol polivinilico (Inu-PVA) y se evalué la composicion y la dosis de radiacion. Las
mejores concentraciones de los precursores AAm y PVA fueron de 22 y 7,5 % (w/w), respectivamente. Al mantener
constantes estas concentraciones se evaluaron la relacion inulina:precursor (20:80, 40:60 y 60:40) y la dosis de radiacién
(20, 30, 40 y 50 kGy) en un disefio experimental factorial mixto 4x3. La mejor relacion inulina:precursor y dosis de radiacion
para obtener los hidrogeles de Inu-AAm fueron 20:80 y 30 kGy; y 20,78:79,12 y 20 kGy para los hidrogeles de Inu-PVA.
Al caracterizar los dos hidrogeles sintetizados a estas condiciones, se obtuvieron los siguientes resultados: los valores de
porcentaje de hinchamiento, contenido de agua en equilibrio y porcentaje de gelacion fueron de 3 013 %, 96,81 % y
73,02 % para el hidrogel de Inu-AAm y de 2 408 %, 96,01 % y 71,53 % para del hidrogel de Inu-PVA. La formacion de dos
nuevos materiales poliméricos fue comprobada mediante los analisis de Termogravimetria, Calorimetria Diferencial de
Barrido y Espectroscopia Infrarroja de Transformadas de Fourier. El hidrogel de Inu-AAm fue escogido para la remocién de
arsénico por presentar mejores propiedades fisicas y tener mayor afinidad quimica con el arsénico. Finalmente, se
construyeron las isotermas de adsorcidn y se determind la cinética de adsorcidn, los modelos que mas se ajustaron fueron el
de la isoterma de Langmuir y el de la cinética de Ho, respectivamente.

Palabras clave: inulina, radiacion beta, polisacaridos, remocidn de arsénico, hidrogeles superabsorbentes.

Synthesis of inulin hydrogels with beta radiation to remove arsenic

Abstract: Inulin hydrogels were synthetized with beta radiation to remove arsenic from synthetic water. Two polymeric
solutions of inulin-acrylamide (Inu-AAm) and inulin-polyvinyl alcohol (Inu-PVA) were irradiated in the E-beam accelerator
ELU-6U to obtain hydrogels. The variables composition of solutions and the radiation doses were evaluated. The best values
of precursors concentrations of AAm and PV A, respectively, were 22 y 7,5 % (w/w). The inulin:precursor ratio (20:80, 40:60
and 60:40) and the radiation doses (20, 30, 40 and 50 kGy) were evaluated within an 4x3 mixed factorial experimental design.
The best conditions for inulin:precursor ratio and radiation doses to obtain Inu-AAm hydrogels were 20:80 and 30 kGy; and
20,78:79,12 and 20 kGy for Inu:PVA hydrogel. The following results were obtained by characterizing the two synthetized
hydrogels: the swelling percentage, equilibrium water content and gel percentage were 3 013 %, 96,81 % and 73,02 % to
Inu-AAm hydrogel and 2 408 %, 96,01 % and 71,53 % to Inu-PVVA hydrogel. By means of Thermogravimetry, Differential
Scanning Calorimetry and Fourier Transform Infrared Spectroscopy analysis two new polymeric materials formation were
confirmed. The Inu-AAm hydrogel was preferred to arsenical removal because of its properties and chemical affinity with
arsenic. Finally, Langmuir isotherm and Ho kinetic model were adjusted to the arsenic adsorption process.

Keywords: inulin, beta radiation, polysaccharides, arsenic removal, superabsorbent hydrogels.

1. INTRODUCCION

La contaminacidn de arsénico en agua para consumo humano
es un problema global, millones de personas en América
Latina y el sureste asiatico beben agua contaminada con este
metal (Castro, 2004, p. 1y Flanagan et al., 2012, pp. 839-840).
Aungue se encuentra de forma natural en aguas termales, rios
y vertientes; es causante de enfermedades cancerigenas,
cutaneas, pulmonares, entre otras. Por ello, esta catalogado
como una de las 10 sustancias més nocivas para la salud
publica. (WHO, 2012).

En el Ecuador, se han encontrado fuentes de agua con
concentraciones de arsénico peligrosas para la salud en las
provincias de Carchi, Imbabura y Pichincha. (Cumbal et al.,
2015, p. 3). Este es el caso de las fuentes de agua que
abastecian a las poblaciones de Tumbaco y Guayllabamba que
actualmente se encuentran clausuradas por no cumplir con los
niveles de arsénico establecidos en la norma INEN 1108 Agua
Potable. Requisitos (INEN, 2011, p. 2). A pesar de este riesgo
se conoce que pequefios poblados aledafios a estas fuentes
consumen esta agua en forma regular (EMAAP, 2007, pp. 57-
60 y EPMAPS, 2011, pp. 21-23). De ahi que se hayan

realizado varias investigaciones para encontrar una solucién a
este problema. Como ejemplos de investigaciones realizadas
en el Ecuador se puede mencionar la de Rosero (2008), quien
propuso el tratamiento del agua del pozo Patahua de Tumbaco
con oxidos de hierro y carbdn activado impregnado con hierro,
y la de Cumbal et al. (2015), quienes desarrollaron materiales
sorbentes con quitosano para la remocion de arsénico en la
laguna de Papallacta.

Existen diferentes tecnologias para retirar el arsénico del agua,
sin embargo, muchas resultan ser costosas, como es el caso de
la 6smosis inversa y otras ineficientes como la oxidacion-
floculacién-coagulacion, para alcanzar los valores permitidos.
(Reed et al., 2000, p. 869). Por eso se desarrollaron
tratamientos con el uso de materiales adsorbentes como,
arcillas, alimina activada, zeolita, carbén activado e
hidrogeles entre otros (Lujan, 2001, pp. 302-303). Estas son
tecnologias mas sencillas y menos costosas. Sanyang et al.
(2014) sintetizaron hidrogeles de acrilamida con cascarrilla de
arroz para el tratamiento de arsénico. En otra investigacion,
desarrollaron hidrogeles de almidén con alcohol polivinilico
para la remocién de éste y otros metales (Chowdhury et al.,
2015).
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Los hidrogeles son utilizados para la remocidn de metales, ya
gue poseen una estructura porosa, tienen una alta capacidad de
adsorcion y se pueden separar facilmente de soluciones
acuosas. Son estructuras poliméricas conformadas por
compuestos hidrofilicos que se han entrecruzado entre si para
formar una red tridimensional. Este entrecruzamiento puede
ser fisico debido a interacciones secundarias, o quimico debido
a la formacion de enlaces covalentes que pueden ser
producidos por reacciones quimicas o por el uso de radiaciones
ionizantes (Bhatia et al., 2013, pp. 271-278).

Tradicionalmente se han usado polimeros sintéticos para la
obtencion de hidrogeles, sin embargo, en los Ultimos afios se
ha investigado el uso de polimeros naturales como el almidon,
el quitosano y la celulosa (Bhatia et al., 2013, p. 1). Pavon
(2015) obtuvo hidrogeles a partir de almidén y gomas de
guarango para la remocion de colorantes, mientras que Avila
(2015) obtuvo hidrogeles a partir de quitosano para la
adsorcion de cromo. Otro polimero natural que se ha
investigado en el uso de materiales poliméricos es la inulina,
puesto que presenta interesantes propiedades como
biocompatibilidad, biodegradabilidad, no toxicidad y alta
solubilidad en el agua. Esto la convierte en un precursor de
gran potencial para el desarrollo de biopolimeros (Tripodo et
al., 2005, p. 1 074).
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Figura 1. Estructura quimica de la inulina, GFn (izquierda) y Fm (derecha)
(Stevens et al., 2001, p.2)

En la Figura 1 se observa la estructura de la inulina que es un
polisacérido compuesto principalmente de unidades de
fructosa unidas por un enlace p (1->2) fructosil-fructosa. La
molécula terminal en su estructura puede ser un grupo B-D-
glucopiranosil (GFn) o B-D-fructopiranosil (Fm). Se encuentra
en una variedad de plantas ecuatorianas y tiene diversas
aplicaciones poco investigadas en el Ecuador. Una de estas
aplicaciones es el tratamiento de aguas para la remocion de
metales como el arsénico (Stevens et al., 2001, pp. 1-16).

Por este motivo, en este trabajo se propone la obtencién de
hidrogeles a partir de inulina por medio de radiacién beta para
el tratamiento de agua contaminada con arsénico. Se utilizé
radiacién beta para producir los enlaces poliméricos puesto
que presenta ventajas frente al método quimico. Algunas de
ellas son, un mayor control de la reaccion, no requiere aditivos
quimicos, ni altas temperaturas y se obtiene un producto estéril
(Hennink y van Nostrum, 2012, pp. 228-229).

2. MATERIALES Y METODOS
2.1. Reactivos

2.1.1.  Obtencio6n de los hidrogeles de inulina

Acrilamida, CsHsNO (AAm) para sintesis (Merk, pureza
99 %) fue usada como mondmero en la preparacion de
hidrogeles de poliacrilamida (Inu-AAm), vy alcohol
polivinilico, (C2H40), (PVA) (Merck, totalmente hidrolizado)
para el hidrogel de PVA (Inu-PVA). Cada precursor fue
mezclado con inulina de achicoria, (Inu) grado alimenticio
(Beneo Orafti® HP, GP>23, 4 100-5 500 g/mol).

2.1.2.  Estudio de remocién de arsénico

Arsenato de sodio heptahidratado, Na,HAs;04.7H.0 (Merck,
pureza 98 %) fue usado para la preparacién de una solucién
madre a una concentracion de 30 mg/L. Tricitrato de sodio,
NasCeHs072H,0 (BDH, pureza >99 %), acido citrico
monohidratado, C¢HsO7. H20 (Merk, pureza >99,5 %), fosfato
monobasico de potasio, KH,PO, (BDH, pureza >99 %) y
fosfato dibasico de potasio trihidratado, K;HPO4.3H.0
(Merck, pureza >99 %) fueron utilizados para la preparacion
de las soluciones buffer.

2.2 Métodos

En este trabajo se sintetizaron dos tipos de hidrogeles de
inulina: Inu-AAm e Inu-PVA. Primero se realiz6 el estudio
para determinar las mejores condiciones (dosis de radiacion y
composicién de la solucion polimérica) para la obtencién de
cada tipo de hidrogel con el porcentaje de hinchamiento como
variable de respuesta. A continuacion se obtuvieron los dos
hidrogeles a dichas condiciones y se los caracteriz6 segun sus
propiedades  fisicas, térmicas 'y  espectroscopicas
(espectroscopia infrarroja). Tomando en cuenta las
propiedades de los hidrogeles obtenidos, se seleccioné uno de
ellos para realizar ensayos de remocién de arsénico.

2.2.1 Estudio de las mejores condiciones para la obtencion de
los hidrogeles

a) Sintesis de los hidrogeles

Primero se prepararon dos tipos de soluciones poliméricas para
sintetizar cada tipo de hidrogel.

Para preparar las soluciones de Inu-AAm se solubiliz6 la
inulina en agua destilada a una temperatura de 60 °C, se dejo
enfriar la solucién hasta temperatura ambiente, se agregd la
acrilamida y se agitd hasta una completa disolucién. Se
prepararon 3 soluciones de diferente composicién a las
relaciones en peso de Inu:AAm de 20:80, 40:60 y 60:40,
mientras la concentracién de AAm en la solucion permanecio
constante al 22 % (w/w).

Para preparar las soluciones de Inu-PVA se solubiliz6 el PVA
en agua destilada a una temperatura entre 22 y 60 °C, se agrego
lainulina y se agit6 hasta la disolucion completa de la mezcla.
De manera similar se prepararon 3 soluciones diferentes
correspondientes a cada relacion en peso de Inu:PVA en los
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valores de 20:80, 40:60 y 60:40, mientras la concentracion de
PVA en la solucion permaneci6 constante al 7,5 % (w/w).

Posteriormente se elimind el oxigeno atrapado en las
soluciones con un bafio de ultrasonido durante 20 min. Se
colocd las soluciones en fundas de polietileno de baja densidad
cerradas herméticamente y se irradiaron a las dosis de 20, 30,
40 y 50 kGy en un acelerador lineal de electrones, modelo
ELU-6U, de la EPN. Finalmente los hidrogeles obtenidos
fueron lavados para eliminar cualquier residuo que no haya
reaccionado y secados en una estufa a una temperatura de
60 °C durante 24 horas para obtener xerogeles (hidrogeles
deshidratados).

b) Disefio experimental y tratamiento de resultados
para la seleccion de las mejores condiciones

Para el andlisis estadistico se seleccion6 un disefio
experimental factorial mixto 4x3 para cada tipo de hidrogel, en
el que se tom6 como variables de disefio a la dosis de radiacion
y a la relacidn en peso inulina:precursor. Se caracterizaron los
hidrogeles obtenidos con el parametro porcentaje de
hinchamiento (%H) segln la ecuacion (1).

Wy —Ws

S

Donde W es el peso del hidrogel hinchado en un tiempo t, Ws
es el peso del xerogel en el tiempo inicial (Zuluaga et al., 20086,
p. 104).

Se determinaron las mejores condiciones estadisticamente con
el programa Statgraphics Centurion XV 1.1 y se sintetizaron los
dos hidrogeles Inu-AAm e Inu-PVA a las mejores condiciones
determinadas con el analisis estadistico.

2.2.2 Caracterizacién y seleccion de los hidrogeles obtenidos
a las mejores condiciones determinadas

a) Caracterizacion de los mejores hidrogeles

Se caracterizaron los dos hidrogeles obtenidos segin las
siguientes propiedades:

e Porcentaje de hinchamiento y contenido de agua en
equilibrio

Para su determinacion se colocd 0,01 g de xerogel en un vaso
de precipitacion con 50 mL de agua destilada y se tomd el peso
del hidrogel a diferentes intervalos de tiempo hasta alcanzar
las 48 horas. Para tomar el peso del hidrogel, se lo sacé del
vaso con una pinza, se seco el excedente de agua con un papel
filtro y se lo pes6 en la balanza analitica. El porcentaje de
hinchamiento y contenido de agua en equilibrio (%W) se
calcularon segln las ecuaciones (1) y (2), respectivamente.

Wy — Ws

H
Donde W es el peso del hidrogel hinchado en un tiempo t, Ws
es el peso del xerogel en el tiempo inicial (Zuluaga et al., 2006,
p. 104).

e Porcentaje de gelacion
Se colocé 0,1 g de xerogel en un vaso con 100 mL de agua
destilada a 60 °C dentro de un autoclave durante 4 horas. Se
retiro el hidrogel y se secd en una estufa a 60 °C durante 24
horas. Se peso el hidrogel seco antes y después del proceso. Se
obtuvo el porcentaje de gelacion con la ecuacion (3).

%G = “HS 14 (3)
Ws

Donde Whs es el peso del hidrogel seco luego del proceso y
Ws es el peso del hidrogel seco antes del proceso. (Chowdhury
etal., 2015, p. 6)

e Espectroscopia Infrarroja por Transformadas de
Fourier (FTIR)

Para su determinacion se realizé una mezcla homogeénea de

xerogel pulverizado con bromuro de potasio, se la comprimio

en una prensa troquel y se obtuvo una pastilla translucida, la

cual fue analizada en el equipo en el rango de 4 000-450 cm*
(Larkin, 2011, pp. 1-3).

e Calorimetria diferencial de barrido (DSC)
Para la realizacion del andlisis se utilizd una muestra de
xerogel pulverizado. Las condiciones del andlisis fueron:
calentamiento desde los 15 hasta los 250 °C, atmdsfera de
nitrégeno con un flujo de calentamiento de 20 °C/min (Leyva-
Porras et al., 2015, pp. 3-7).

e Termogravimetria (TGA)
El andlisis se realizé con una muestra de xerogel pulverizado.
Las condiciones del andlisis fueron: una atmdsfera de
nitrogeno con un flujo de 50 mL/min, calentamiento desde los
30 hasta los 800 °C y un flujo de calentamiento de 20 °C/min
(Leyva-Porras et al., 2015, pp. 3-7).

b) Seleccion del hidrogel para la remocion de arsénico

Se realizé un analisis comparativo entre las propiedades de los
dos hidrogeles obtenidos (Inu-AAm e Inu-PVA) y entre la
afinidad quimica del hidrogel con respecto al arsénico de
acuerdo a las condiciones de remocion. Se selecciond al
hidrogel que present6 los mejores valores en las propiedades
analizadas y una mayor afinidad quimica para remover el
metal.

2.2.3 Estudio de adsorcion de arsénico con los hidrogeles
obtenidos

Se realizaron los ensayos de adsorcion de arsénico con el
hidrogel de Inu-AAm. Todas las remociones en este estudio se
realizaron a pH 6 (Sanyang et al., 2014, pp. 6-7).

a) Isotermas de adsorcion

A partir de la solucién madre de arsénico de 30 mg/L, se
prepararon 1,4 L de solucién de arsénico de 0,3 mg/L que se
separaron en 7 muestras de 200 mL. Se guardd una muestra
como testigo; se colocaron 0,02, 0,2, 0,5, 1, 1,5y 3 g de
xerogel en cada muestra y se agitd durante 24 horas en un
agitador orbital. Una vez realizada la remocidn se filtraron las
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muestras con un colador para retirar los hidrogeles. Las
muestras de agua se colocaron en un envase plastico estéril, se
acidificaron y se las coloc6 en refrigeracion para
posteriormente ser analizadas por la técnica de plasma por
acoplamiento inductivo (ICP). Esta técnica utiliza un plasma
que atomiza, ioniza, excita y detecta al arsénico en sus formas
arsenicales (Martinez y Gasquez, 2005, p. 4). El limite de
deteccion de esta técnica es de 0,01 mg/L.

Para determinar el mecanismo de adsorcién del proceso, se
estudiaron los modelos de Langmuir y Freundlich segun las
ecuaciones (4) y (5), respectivamente.

S S 4
e Qmax KL Qmax ¢

1
Ing. = InKg +H InC, (5)

Donde ¢e es la cantidad de arsénico adsorbido en el hidrogel
(mg/g), C. es la concentracion de arsénico en la solucion en el
equilibrio (mg/L), gmax €S la cantidad méxima de arsénico
adsorbido en el hidrogel (mg/g), KL es la constante de
equilibrio del modelo de Langmuir y Kr y n son la constante
de equilibrio del modelo de Freundlich y la intensidad de
adsorcion, respectivamente (Sanyang et al., 2014, p. 4).

b) Cinética de adsorcion

A partir de la solucién madre de arsénico de 30 mg/L, se
prepararon 2 L de solucién de arsénico de 0,3 mg/L que se
dividieron en 10 muestras de 200 mL. Se guardd una muestra
como testigo; se colocaron 0,2 g de xerogel en las otras
muestras y se agitaron durante 10, 20, 30 minutos y 1, 2, 4, 8
y 24 horas en un agitador orbital. Se retiraron los hidrogeles
con un colador y se guardaron las muestras para su posterior
analisis. Se construy6 la curva de remocion de arsénico en el
tiempo. El porcentaje de remocion de arsénico se calcul6 con
la ecuacion (6).

— Cl’
2 t% 100 (6)

o

%Remocion =

Donde C, es la concentracion inicial de arsénico y C; es la
concentracion de arsénico al tiempo t (Sanyang et al., 2014, p.
4).

Se evalud la cinética de adsorcion del arsénico en el hidrogel
de acuerdo a los modelos de Lagergren y Ho segun las
ecuaciones (7) y (8), respectivamente. Se consideraron estos
modelos debido a que modelan la adsorcién de un soluto
presente en una solucion por parte de un sélido.

K

log(qe — ) = 10g(de) ~ 533 ¢ )
et ®)
9 9e’Kn Qe

Donde ge y g: son la cantidad de arsénico adsorbido por el
hidrogel en el equilibrio y a un tiempo determinado,

respectivamente, q¢’ky es la velocidad de adsorcion de
arsénico inicial y ki y kx son las constantes de los modelos de
Lagergren y Ho, respectivamente (Sanyang et al., 2014, p. 4).

3. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1 Estudio de las mejores condiciones para la obtencién de
los hidrogeles

Al realizar el analisis de superficie de respuesta sobre los
hidrogeles de Inu-AAm como se muestra en la Figura 2a, se
observé como el porcentaje de hinchamiento se relaciona con
las variables relacién Inu:AAm y dosis de radiacion. El
porcentaje de hinchamiento aumenta con una tendencia lineal
con la disminucién de la relacién Inu:AAm y presenta una
relacion cuadrética con respecto a la dosis de radiacion en la
que el méximo relativo varia con la relacion Inu:AAm. Las
mejores condiciones para la obtencién del hidrogel de
Inu-AAm fueron la relaciéon Inu:AAm de 20:80 y la dosis de
radiacion de 30 kGy. Sultana et al. (2012) determinaron que la
mejor dosis de radiacién para obtener hidrogeles de
carboximetil celulosa y AAm, fue 25 kGy. Posiblemente, en
este trabajo se obtiene una dosis mayor porque la inulina no
posee grupos carboxilo facilmente reactivos que le permitan
reticular.
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Figura 2. Andlisis estadistico de superficie de respuesta: a) Hidrogel de Inu-
AAm b) Hidrogel de Inu-PVA

En la Figura 2b correspondiente al analisis de superficie de
respuesta del hidrogel Inu-PVA, se observa que el porcentaje
de hinchamiento tiene una relacién cuadrtica con la dosis de
radiacion y la relacion Inu:PVA. A medida que aumenta el
porcentaje de hinchamiento disminuye la dosis y disminuye la
relacion Inu:PVA hasta alcanzar su maximo. Las mejores
condiciones de obtencion del hidrogel de Inu-PVA fueron la
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relacion Inu:PVA de 20,78:79,12 y la dosis de radiacion de
20 kGy. Pavon (2015) obtuvo hidrogeles de PVA y gomas de
guarango a una dosis de 23,31 kGy e hidrogeles de PVA y
almidén de yuca a 26,2 kGy. La dosis en este trabajo es menor
probablemente porque la inulina tiene una estructura menos
cristalina que el almidon, esto significa que los radicales libres
tienen mas espacio para reaccionar con los grupos hidroxilo
presentes en el polisacarido, ya que pueden ingresar entre los
espacios de las cadenas poliméricas (Kornacka et al., 2013, pp.
154-156 y Ramarad et al., 2017, p. 19).

En general se observéd que en ambas graficas el porcentaje de
hinchamiento guarda estrecha dependencia con la dosis de
radiacién, a menor dosis, mayor porcentaje de hinchamiento,
en el rango de estudio. Esto se debe probablemente a que a
menores dosis el entrecruzamiento entre las cadenas es menor
y se tiene una estructura menos rigida con espacios
intermoleculares que permiten el ingreso de las moléculas de
agua en la red polimérica. (Sudirman et al., 2013, p. 91) Se
observa que la dependencia del porcentaje de hinchamiento
con respecto a la relacion Inu:Precursor es mayor en los
hidrogeles de Inu-AAm.

3.2 Caracterizacion de los hidrogeles obtenidos a las mejores
condiciones y seleccién del hidrogel para la remocién de
arsenico

a) Caracterizacién de los mejores hidrogeles

Se caracterizaron los dos hidrogeles obtenidos de acuerdo a
sus propiedades fisicas como se muestra en la Tabla 1. Los
hidrogeles poseen una gran afinidad por el agua como lo
indican los parametros porcentaje de hinchamiento vy
porcentaje de agua en equilibrio, ambos hidrogeles entran en
la categoria de superabsorbentes porque se hincharon mas del
1 000 % de su peso (Zohuriaan-Mehr et al., 2010, p. 5 711).
Los resultados del porcentaje de hinchamiento de los
hidrogeles fueron mayores que los mejores valores alcanzados
por Pavon (2015) y Avila (2015), 2 074,63 y 820,49 %,
respectivamente. El hidrogel de Inu-AAm obtuvo los mejores
valores en todas las propiedades fisicas analizadas.

Tabla 1. Valores de las propiedades fisicas de los dos hidrogeles de inulina

. Hidrogel de Hidrogel de
Propiedades Inu-AAm Inu-PVA
Porcentaje de hinchamiento (%) 3013,0 2408,0
Contenido de agua en equilibrio (%) 96,81 96,01
Porcentaje de gelacion (%) 73,02 71,53

La Figura 3 muestra el porcentaje de hinchamiento en funcion
del tiempo. Se observan dos etapas de absorcion, durante las
primeras horas la absorcién es rapida ya que existen espacios
libres en la red polimérica, a partir de las 24 horas la velocidad
de absorcion disminuye debido a que estos espacios ya han
sido ocupados (Chowdhury et al., 2015, pp. 20-21). El
equilibrio se alcanzé aproximadamente a las 48 horas. Al
comparar las curvas de hinchamiento de los dos hidrogeles, se
observa que inicialmente el hidrogel de Inu-PVA tiene un
mayor porcentaje de hinchamiento, probablemente porque este
hidrogel presenta una mayor afinidad por el agua debido a los
grupos OH que presenta (Chang, 2010, pp. 377-380). Sin
embargo a partir de las 8 horas su velocidad de absorcion

disminuye drasticamente, mientras que la velocidad de
absorcion del hidrogel de Inu-AAm no. Se estima que esto se
produce debido a que el hidrogel de Inu-AAm posee en su
estructura grupos mas grandes (grupo amida), esto provoca
gue tenga un mayor espaciamiento entre las cadenas de AAm.
Al tener un mayor volumen libre en su interior permite un
mayor ingreso de agua. Ademas, es probable que el PVA tenga
zonas cristalinas en las cuales el ingreso de agua se dificulta,
mientras que la poliacrilamida se encuentre en estado amorfo,
que le permite un mayor ingreso del agua (Bodugoz-Senturk
et al., 2009, pp. 589-590).
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Figura 3. Porcentaje de hinchamiento en funcién del tiempo para los
mejores hidrogeles de Inu-AAm e Inu-PVA

Las Figuras 4 y 5 muestran los analisis térmicos de los dos
hidrogeles obtenidos con sus materias primas correspondientes
(lainulina y los precursores AAm y PVA, segun el caso).

La Figura 4 muestra los analisis térmicos del hidrogel de
Inu-AAm. Es importante aclarar que el hidrogel esta
compuesto por inulina y poliacrilamida, puesto que la
acrilamida polimeriza con la radiacién. La Figura 4a muestra
el analisis TGA, en el que se observa como la masa de xerogel
Inu-AAm cambia con la variacion de la temperatura. Se
observan tres zonas con pérdida de peso. La primera entre los
34y 229 °C que indica la pérdida de peso del agua libre del
hidrogel, en esta zona se perdié un 10,44% del peso del
material, la segunda entre los 232 y 297 °C que indica la rotura
de los enlaces que unen a la inulina y la poliacrilamida, asi
como la descomposicion de varias cadenas de inulina, y la
Gltima zona entre los 297 y 556 °C que indica la
descomposicion de las cadenas de poliacrilamida y las cadenas
principales de inulina (Ehrenstein et al., 2004, pp. 142-160).
Al comparar los rangos de temperaturas de degradacion del
nuevo material formado con el de sus materias primas, se
observa que el nuevo material formado tiene mayor estabilidad
térmica, esto probablemente porque el acrilamida polimerizé
en poliacrilamida, haciendo mas resistente al material.

La Figura 4b muestra el analisis DSC del hidrogel de
Inu-AAm, en la cual se observa la variacion del flujo de calor
en el xerogel en funcion de la temperatura. Este diagrama no
se encuentra bien definido debido a la humedad presente en la
muestra. Se presentan dos picos endotérmicos, el primero a los
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88,3 °C correspondiente a la pérdida de agua del xerogel, y el
segundo pico no tan definido alrededor de los 169 °C que
probablemente corresponde a la temperatura de fusion del
material. La inulina tiene un punto de fusion alrededor de los
161 °Cy la poliacrilamida alrededor de los 237 °C, el punto de
fusion del hidrogel se encontraria en un punto medio de sus
materias primas (Blecker et al., 2003, pp. 218-223 y Sowwan
et al., 2011, p. 6 281). No se puede observar claramente la
temperatura de transicion vitrea (Tg), pero podria estar
enmascarada en el pico de evaporacion del agua, puesto que se
observa un cambio en la linea base del flujo de calor. Ademas,
segln estudios previos (Ramaraj, 2006, p. 913) es probable
que el nuevo material tenga una Tg menor a la de sus materias
primas, la Tg de la inulina esta alrededor de los 125°C y de la
poliacrilamida alrededor de los 161°C (Lozano et al., 2010, p.
19 y Sowwan et al., 2011, p. 6 281).
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Figura 4. Anélisis térmicos del hidrogel de Inu-AAm y sus materias primas
a) termograma b) calorimetria diferencial de barrido

La Figura 5 presenta los analisis térmicos del hidrogel de
Inu-PVA. La Figura 5a muestra el analisis TGA realizado en
el xerogel. Se observan tres zonas de pérdida de peso, la
primera entre los 30 y 143 °C correspondiente al agua libre en
el hidrogel, en esta zona se perdi6 un 5,13%, la segunda entre
los 143 y 433 °C que corresponde a la descomposicion de los
enlaces covalentes entre la inulina y el PVA, las cadenas de

inulina y parte de las cadenas del PVA; y la tercera zona entre
los 434 y 524 °C correspondiente a la degradacion de las
cadenas principales del alcohol polivinilico y la inulina.
(Ehrenstein et al., 2004, pp. 142-160 y Barrera et al., 2007, pp.
102-104). Al comparar los rangos de temperaturas de
degradacion del nuevo material formado con el de sus materias
primas correspondientes se observa que el nuevo material es
un poco menos resistente a la degradaciéon que el alcohol
polivinilico, pero mucho mas resistente que la inulina.
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Figura 5. Analisis térmicos del hidrogel de Inu-PVA y sus materias primas
a) termograma b) calorimetria diferencial de barrido

La Figura 5b corresponde al analisis DSC realizado en el
hidrogel de Inu-PVVA. Primero, se observa un pequefio pico a
los 40°C correspondiente a la Tg del hidrogel. Esta Tg es
menor que la del PVA e inulina, esto es explicado debido a que
un aumento del volumen libre en la estructura de un polimero
produce una reduccidn en su Tg. Este incremento del volumen
libre es causado por la insercion de la inulina entre las cadenas
de PVA (Ramaraj, 2006, p. 913). Al continuar con la grafica
se observa un pico comprendido aproximadamente entre los
18 y 140 °C con un punto maximo en los 72,6 °C
correspondiente a la evaporacién de agua en el hidrogel.
Finalmente se observa el pico de fusion a 189,9 °C, este valor
se encuentra entre la temperatura de fusion de la inulina y del
PVA, lo que indica que el hidrogel obtenido corresponde a una
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mezcla polimérica homogénea (Ehrenstein et al., 2004, pp. 82-
91).
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Figura 6. Espectro infrarrojo del hidrogel y sus materias primas:
a) Inu-AAm b) Inu-PVA

En la Figura 6 se observan los espectros infrarrojos de los dos
hidrogeles con sus materias primas correspondientes. La
Figura 6a correspondiente al hidrogel de Inu-AAm presenta
una banda a 3 424 cm™ que representa los estiramientos del
enlace O-H, se observa una pequefia banda alrededor de los
3 182 cm™* solapada con la banda del enlace O-H, esta banda
conjuntamente con la de 3 424 cm™ podrian ser atribuidas a los
estiramientos del enlace N-H en el grupo NH,. Las bandas
encontradas a 2 971, 2 921, y 2 851 cm* se asignan a los
estiramientos del enlace C-H en los grupos CHs, CH, y CH,
respectivamente. Las bandas que se presentan a 1 650 y
1 421 cm? se atribuyen a los grupos C=0 y C-N,
respectivamente. Las dos bandas observadas a 1 454 y
1 320 cm™ se atribuyen a las deformaciones debidas al enlace
CHy-CH (Larkin, 2011, pp. 50, 62, 76, 174, 176). La banda
encontrada a 1 128 cm™ se atribuye al estiramiento de los
grupos C-O-C en el anillo de la inulina y la banda a
1 321 cm se asigna a las deformaciones provocadas por el
N-H del grupo NH, (Temkov et al., 2015, pp. 463-464 y
Murugan et al., 1998, pp. 508-510). Se aprecia que en la zona
de la huella digital (menor a los 1 500cm™) el hidrogel de Inu-

AAm formado presenta un espectro IR diferente al de sus dos
materias primas.

La Figura 6b correspondiente al analisis FTIR del hidrogel de
Inu-PVA, presenta las bandas a 3 434, 2 971, 2 919, y
2 851 cm® que se asignan a los estiramientos de los enlaces O-
H y C-H de los grupos OH, CHs, CH; y CH, respectivamente.
(Larkin, 2011, p. 174). Las bandas encontradas a 1 738 y
1 634 cm™ se asocian con la presencia de agua en el hidrogel
(Chowdhury et al., 2015, pp. 12-18). Las bandas ubicadas
entre los 1 300 y 750 cm se atribuyen a los estiramientos del
enlace C-O de los alcoholes (Larkin, 2011, p. 131). La banda
observada a 817 cm™ se asocia con las deformaciones del
grupo ceto furanosa y la banda a 1 384 cm™ se asigna a la
deformacion del enlace C-H del grupo CH; (Larkin, 2011, p.
172). En la zona de la huella digital el hidrogel de Inu-PVA
presenta un espectro IR con un perfil diferente al de sus
materias primas.

Se observa que los dos hidrogeles formados mantienen
algunos grupos funcionales de sus materias primas, y las
bandas asociadas a estos grupos se encuentran en regiones
espectrales similares. Estas bandas pueden estar algo
desplazadas respecto de las bandas observadas en sus materias
primas e incluso cambiar su intensidad. En ambos hidrogeles
el espectro IR presenta un perfil distinto al de sus materias
primas. Todo lo observado confirma la formacion de dos
nuevos materiales poliméricos.

b) Seleccion del hidrogel para la remocién de arsénico

De acuerdo a las condiciones en las que se realizaron las
remociones, pH 6 en una atmosfera oxidante, el arsénico se
encuentra como acido arsénico, por lo cual la reaccion de
disociacion que se presenta a continuacion es la que se produjo
a tales condiciones.

H,AsO,” © HAs0,%” + 2H* pk, = 6,98 9)

Esto significa que el arsénico presentd una carga negativa en
la solucion. A pH 6 los grupos H,AsO,” y el HAsO,?~
coexisten siendo predominante el grupo H,AsO, ™. (Cumbal et
al., 2015, pp. 3-6). Al hacer un andlisis sobre los dos
hidrogeles obtenidos, se conoce que a tales condiciones los
grupos OH™ del PVA y la Inu se encuentra cargados
positivamente, coexistiendo los grupos OH~ y OH,* con
predominancia del grupo OH,* por encontrarse en medio
acido. (Chowdhury et al., 2015, pp. 26-27). Por otro lado los
grupos amida de la AAm se encuentran protonados a tales
condiciones NH;*. Al considerar los dos hidrogeles obtenidos,
el hidrogel de Inu-AAm es el méas idéneo para la remocion ya
que presenta los grupos OH, " provenientes del polisacarido y
los grupos NH, ™ de la poliacrilamida, estos hacen una sinergia
para unirse electrostaticamente a los grupos del arsénico
cargados negativamente (Sanyang et al., 2014, pp. 6-7).

Como resultado de la caracterizacion de ambos hidrogeles se
comprobo la formacion de los dos hidrogeles de inulina con
los andlisis TGA y DSC y FTIR. Se escogi6 al hidrogel de
Inu-AAm para el estudio de remocién de arsénico, primero por
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presentar mejores propiedades fisicas que el hidrogel de
Inu-PVA y segundo por tener una mayor afinidad quimica con
el arsénico para su remocion.

3.3 Estudio de adsorcion de arsénico con los hidrogeles
obtenidos

a) Isotermas de adsorcion

La Figura 7 muestra el porcentaje de remocién de arsénico con
respecto a la masa de xerogel utilizada en la remocion. Se
observa que a medida que aumenta la masa de xerogel el
porcentaje de remocién del metal aumenta. Esto concuerda
con los principios de transferencia de masa, puesto que al
aumentar la masa de xerogel existe una mayor area superficial
que el arsénico puede ocupar, lo que facilita la difusion del
metal en las redes poliméricas entrecruzadas del hidrogel
(Sanyang et al., 2014, pp. 7-8). En la curva de remocion se
observan dos etapas, la primera etapa hasta los 0,02 g en la que
un pequefio cambio en la masa implica un gran cambio en la
capacidad de adsorcién; en la segunda etapa en la que un gran
aumento en la masa implica un pequefio cambio en la
adsorcién. Esto se debe a que inicialmente el gradiente de
concentracion es mayor, una vez que el hidrogel adsorbe el
metal la concentracion tiende al equilibrio y por méas que se
aumente la masa de xerogel la concentracion en el interior del
xerogel es igual a la de la solucién y ya no habré un cambio
significativo en la cantidad de arsénico que se adsorbe, puesto
que se ha alcanzado el equilibrio (Treybal, 1987, pp. 88-95).
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Figura 7. Remocion de arsénico en funcién de la masa de hidrogel a una
concentracion inicial de arsénico de 0,338 mg/L y pH 6
Inserto: Isoterma linealizada segun el modelo de Freundlich

Por otro lado como se muestra en el inserto de la Figura 7, la
adsorcion del arsénico en el hidrogel de Inu-AAm es descrita
por el modelo de Freundlich. En la Tabla 2 se muestran las
constantes de los dos modelos estudiados. Se observa que el
modelo de Freundlich es el que mejor se ajusta al proceso de
adsorcidn puesto que el coeficiente de correlacion r? calculado
es mayor que el del modelo de Freundlich y las constantes de
adsorcion del modelo presentan valores positivos. En otras
investigaciones de adsorciones con hidrogeles también se
determiné que el modelo de Freundlich es el que describe el

proceso de adsorcion. (Xiao-Feng et al., 2013, pp. 48-49, y
Ahmed Galal et al., 2016, pp. 231-232).

Tabla 2. Comparacion de los pardmetros obtenidos segin los modelos de
Langmuir y Freundlich

Parametro n ke ke Oméx R?
Modelo de Freundlich  0,2582 464,29 - 0,9421
Modelo de Langmuir - -7,0133  -0,0203 0,9411

b) Cinética de adsorcién

La Figura 8 describe la variacion del porcentaje de adsorcién
de arsénico en funcién del tiempo, se observa que
aproximadamente a las 2 horas de remocidn la concentracion
de arsénico en la solucién se acerca el equilibrio. Esto va
ligado a que inicialmente el gradiente de concentracion de
arseénico entre el interior del xerogel y la solucién es grande,
pero a medida que el arsénico es adsorbido en el tiempo, este
gradiente disminuye hasta alcanzar el equilibrio. Esto significa
que inicialmente se presenta una adsorcion rapida del metal y
luego inicia una etapa de adsorcion lenta (Treybal, 1987, pp.
88-95).
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Figura 8. Remocion de arsénico en funcién del tiempo a una concentracion
inicial de arsénico de 0,272 mg/L, pH 6 y una masa de xerogel de 0,2 g
Inserto: Cinética de adsorcion linealizada segtn el modelo de Ho

Como se observa en el inserto de la Figura 8, el modelo que
describe la cinética de adsorcion del arsénico con los
hidrogeles de Inu-AAm obtenidos es el de Ho. Este modelo
presenta un coeficiente de correlacion r? de 0,9992, mayor al
del Lagergren que fue de 0,3757. Ademas el parametro ge, que
representa la cantidad de arsénico adsorbido por el hidrogel en
el equilibrio, presenta un valor experimental de 0,183, que se
corresponde con el valor calculado segin el modelo de 0,1834,
lo que comprueba que el modelo seleccionado es el correcto
(Abachi et al., 2013, pp. 35-36). Sanyang et al. (2014) también
determinaron que el modelo de Ho se ajustaba a la cinética de
adsorcion en su trabajo.

4. CONCLUSIONES
Las mejores condiciones para obtener el hidrogel de Inu-AAm

correspondieron a la concentracién de AAm de 22 % (w/w), la
relacion Inu:AAm de 20:80 y la dosis de radiacién de 30 kGy.
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Las mejores condiciones para obtener el hidrogel de Inu-PVA
correspondieron a la concentracion de PVA de 7,5 % (w/w), la
relacion Inu:PVA de 20,79:79,21 y la dosis de radiacién de 20
kGy.

Se obtuvieron dos hidrogeles superabsorbentes, el porcentaje
de hinchamiento, contenido de agua en equilibrio y porcentaje
de gelacion del hidrogel de Inu-AAm fue de 3 013 %, 96,81 %
y 73,02 %, y del hidrogel de Inu-PVA fue de 2 048 %, 96,01
%y 71,53 %.

El hidrogel de Inu-AAm fue el seleccionado para el estudio de
remocion del arsénico por presentar mejores propiedades
fisicas y una mayor afinidad quimica para remover el arsénico
que el hidrogel de Inu-PVA.

El andlisis DSC determind que el hidrogel de Inu-AAm
presentd una temperatura de evaporacion de 88,3 °C y que el
hidrogel de Inu-PVA present6 una temperatura de evaporacion
de 72,6°C y una temperatura de fusién de 189,9 °C.

El andlisis TGA establecié el porcentaje en peso de agua
presente en las muestras finales de los hidrogeles obtenidos,
10,44 % en el hidrogel de Inu-AAm y 5,13 % en el hidrogel
Inu-PVA.

Los andlisis FTIR realizados en los dos hidrogeles
confirmaron la formacion de dos nuevos materiales
poliméricos, puesto que sus espectros IR fueron diferentes a
los de sus materias primas correspondientes.

El modelo de la isoterma de Freunlich es el que mejor describe
el proceso de adsorcién de arsénico en el hidrogel de
Inu-AAm, presentd un coeficiente de correlacion de 0,9421.

El modelo de cinética de adsorcién que mejor describe el
proceso de adsorcién del arsénico con el hidrogel de Inu-AAm
es el de Ho, este presentd un coeficiente de correlacién de
0,9992.
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FICHA TECNICA |

ESTUDIO DEL EFECTO DE LA DOSIS DE RADIACION, EL USO DE
NITROGENO Y LA CANTIDAD DE ALCOHOL POLIVINILICO EN
EL PORCENTAJE DE HINCHAMIENTO DE LOS HIDROGELES
SINTETIZADOS

Muestra: Hidrogeles de inulina-alcohol polivinilico sintetizados a diferentes dosis
de radiacion y composicion

Objetivo: Seleccionar la mejor concentracion de alcohol polivinilico, delimitar el
rango de estudio de la dosis de radiacion y determinar si el uso de nitrégeno para

eliminar las burbujas en la solucion polimérica es significativo.

Para este estudio se dej6 constante la relacién en peso Inu:PVA en 50:50, se realizd
un disefio experimental 23, en el que se tomé como variables de disefio: la dosis de
radiacion, la concentracién de PVA y el uso de nitrégeno para eliminar las burbujas
en la solucion polimérica. La dosis y la concentracién de PVA se variaron en dos
niveles 25y 75 kGy; y 2,5y 7,5 % (w/w). El punto al centro fue a la dosis de 50 kGy
y concentracion de 5 % (w/w). Este disefio se realizé con y sin el uso de nitrégeno.
La variable de respuesta fue el porcentaje de hinchamiento. Se utiliz6 el programa

Statgraphics Centurion XVI para realizar los analisis estadisticos correspondientes.

Ejemplo de célculo:

W
%Hinchamiento = % x 100 [FTL 1]
S

Donde:
WH: es el peso del hidrogel hinchado en un tiempo t
Ws: es el peso del xerogel en el tiempo inicial

] . 0,0692g — 0,01g
% Hinchamiento = 0.01g x 100

% Hinchamiento = 592 %
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592 + 662,75
2
% Hinchamiento promedio = 627,37 %

% Hinchamiento promedio =

Tabla FTI.1 Datos del porcentaje de hinchamiento a las diferentes dosis y composicion
para los hidrogeles de Inu-PVA sintetizados con y sin el uso de nitrégeno

Dosis d P taie d Porcentaje de
0sIs ge Uso de Concentracion - oreentaje ¢e Hinchamiento
radiacion o Repeticion Hinchamiento o
Nitrégeno | de PVA (w/w) (%)
(KGY) (%) .
Promedio
1 592,00
Si 2,5 627,37
2 662,75
1 663,00
No 2,5 629,05
2 595,10
25
1 775,00
Si 7.5 829,41
2 883,82
1 699,50
No 7.5 743,75
2 788,00
1 578,92
Si 2,5 550,97
2 523,02
1 529,70
No 2,5 543,28
2 556,86
75
1 431,00
Si 7.5 470,33
2 509,65
1 573,27
No 7.5 531,19
2 489,11
1 430,00
2 463,73
Si 5 457,68
3 465,00
4 472,00
25
1 447,52
2 464,36
No 5 466,12
3 514,00
4 438,61
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Medias y 95,0% de Fisher LSD
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con N2 sin N2
Nitrogeno

Figura FTI.1 Gréfica de medias de Fisher LSD del porcentaje de hinchamiento en funcién
del uso de nitrogeno en la preparacién de los hidrogeles de Inu-PVA a la dosis de 25 kGy
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Figura FTI1.2 Gréafica de medias de Fisher LSD del porcentaje de hinchamiento en funcion
del uso de nitrogeno en la preparacién de los hidrogeles de Inu-PVA a la dosis de 50 kGy
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Medias y 95,0% de Fisher LSD
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% de Hinchamiento

490

460
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Figura FT1.3 Gréafica de medias de Fisher LSD del porcentaje de hinchamiento en funcion
del uso de nitrégeno en la preparacién de los hidrogeles de Inu-PVA a la dosis de 75 kGy
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. 65 75 25 ““concentracion de PVA
Dosis

Figura FT1.4 Gréafica de superficie de respuesta de los hidrogeles de Inu-PVA, porcentaje
de hinchamiento en funcidn de la dosis de radiacion y concentracion de PVA

No hubo diferencia significativa entre el uso o no de nitrégeno en la preparacion de
la solucion polimérica. La mejor concentracion de PVA fue la de 7,5 % (w/w) y se

obtuvieron mejores resultados hacia dosis de radiacion menores.
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ESTUDIO DEL EFECTO DE LA DOSIS DE RADIACION Y LA
CANTIDAD DE ACRILAMIDA EN EL PORCENTAJE DE
HINCHAMIENTO DE LOS HIDROGELES SINTETIZADOS

Muestra: Hidrogeles sintetizados de inulina-acrilamida a diferentes dosis de
radiacion y composicion
Objetivo: Seleccionar la mejor concentracién de acrilamida y delimitar el rango de

estudio de la dosis de radiacion.

Para este estudio se mantuvo constante la relacion Inu:AAm en 50:50. Se realiz6
un disefio experimental factorial mixto 4 x 3, las variables de disefio fueron la dosis
de radiacion, que se vario en 3 niveles: 25, 50y 75 kGy; y la concentracion de AAm,
que se varié en 4 niveles: 10, 15, 20 y 25 % (w/w). Debido a que los hidrogeles no
se formaron en algunas combinaciones no se analizaron los datos
estadisticamente.

Tabla FTI1.1 Observaciones de los hidrogeles de Inu-AAm sintetizados a las
diferentes dosis de radiacion y concentracion de AAm

Dosis de | Concentracion
radiacion de AAm Observacion
(kGy) % (wiw)
10 No se formo el hidrogel, se obtuvo una mezcla polimérica muy viscosa
15 No se formo el hidrogel, se obtuvo una mezcla polimérica muy viscosa
2 20 Se formo el hidrogel, se observé que era compacto y blando
25 Se formo el hidrogel pero este era demasiado rigido y duro
10 No se formo el hidrogel, se obtuvo una mezcla polimérica muy viscosa
15 Se formo el hidrogel, se observé que era compacto y blando
>0 20 Se formo el hidrogel, se observé que era compacto y blando
25 Se formo el hidrogel pero este era demasiado rigido y duro
10 No se formo el hidrogel, se obtuvo una mezcla polimérica muy viscosa
15 Se formo el hidrogel, se observo que era compacto y blando
" 20 Se formo el hidrogel pero este era demasiado rigido y duro
25 Se formo el hidrogel pero este era demasiado rigido y duro
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Se observo que a la concentracion de AAm del 20 % (w/w) se formaron hidrogeles
de buenas caracteristicas, pero no se conocia si a una concentracion de AAm entre
el 20 y 25 % (w/w) se pudiera obtener un mejor resultado. Por ello se analizaron
dos valores de concentracion de AAm: 20y 22 % (w/w). Se realizd en nuevo disefio
en el que se variaron las dosis de radiacién en valores de 20, 30, 40 y 50 kGy y la
relacion Inu:AAm en valores de 20:80, 40:60 y 60:40.

Medias y 95,0% de Fisher LSD

1500

1400

1300

1200

% de Hinchamiento

1100

1000

20 % 22 %
Concentracion AAm

Figura FTI1I.1 Grafica de medias de Fisher LSD del porcentaje de hinchamiento en
funcion de la concentracion de acrilamida en la preparacion de los hidrogeles de Inu-AAmM

Al comparar los porcentajes de hinchamientos obtenidos a las dos concentraciones,
se observd que existe una diferencia significativa entre la concentraciéon de AAm al
20y 22 % (w/w), siendo mejor la concentracion del 22 % (w/w). Se selecciono la
concentracion de 22 % (w/w) para los estudios posteriores en el trabajo.



18

FICHA TECNICA 11111

ESTUDIO DEL EFECTO DE LA DOSIS DE RADIACION Y LA
COMPOSICION EN EL PORCENTAJE DE HINCHAMIENTO DE
LOS HIDROGELES SINTETIZADOS

Muestra: Hidrogeles sintetizados de Inulina-acrilamida e inulina-alcohol polivinilico
a diferentes dosis de radiacion y composicion
Objetivo: Seleccionar la dosis y la composicién de los hidrogeles que permita

obtener un mayor porcentaje de hinchamiento

Hidrogeles de Inu-AAm: Se dej6 constante la concentracion de AAm en un valor
del 22 % (w/w), pues este valor se consideré como el mejor durante pruebas pre-
experimentales. Se utilizé un disefio experimental factorial mixto 4 x 3, en el que se
tomd como variables de disefio a la dosis de radiacion y la relacion Inu:AAm. La
variable de respuesta fue el porcentaje de hinchamiento. Se utilizé el programa
Statgraphics Centurion XVI para realizar los analisis estadisticos correspondientes.

Tabla FTI11.1 Datos del porcentaje de hinchamiento a las diferentes dosis y
composiciones de los hidrogeles de Inu-AAm sintetizados

Dosis de ., Porcentaje de Porcentaje de Porcentaje de
radiacién I'?}EI:"X':; Hinchamiento (%) Hinchamiento (%) Hinchamiento (%)
(kGy) Primera repeticion | Segunda repeticién Promedio
20:80 0 0 0
20 40:60 0 0 0
60:80 417 424 420,5
20:80 2962 2892 2 927
30 40:60 1722 1748 1735
60:80 406 394 400
20:80 2370 2391 2380,5
40 40:60 1338 1384 1361
60:80 332 317 324,5
20:80 2318 2300 2309
50 40:60 1335 1358 1346,5
60:80 274 260 267
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Figura FTII1.1 Porcentaje de hinchamiento en funcion del tiempo de los hidrogeles de
Inu-AAm sintetizados a las diferentes dosis y composiciones

Diagrama de Pareto Estandarizada para % de hinchamiento
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Figura FTI11.2 Diagrama de Pareto estandarizado para el porcentaje de hinchamiento en
los hidrogeles de Inu-AAm
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Figura FTI11.3 Superficie de respuesta de los hidrogeles de Inu-AAm, porcentaje de
hinchamiento en funcion de la dosis de radiacion y la relacion Inu:AAm
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Figura FTI11.4 Grafica de medias de Fisher LSD del porcentaje de hinchamiento en
funcidn de la dosis para los hidrogeles de Inu-AAm

Se determiné la dosis de 30 kGy como la mas adecuada puesto que se reducen los
costos de radiacion y se obtienen porcentajes de hinchamiento mas elevados.
Debido a que a la dosis de 20 kGy no se forman los hidrogeles en varias
composiciones, se produce un desplazamiento del méximo real en la grafica de

superficie de respuesta hacia el valor de 44,37 kGy.
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Hidrogeles de Inu-PVA: Para este estudio se dejo constante la concentracion de
PVA en un valor del 7,5 % (w/w), pues este valor se consideré como el mejor
durante pruebas pre-experimentales. Se utiliz6 un disefio experimental factorial
mixto 4 x 3, en el que se tom6 como variables de disefio a la dosis de radiacion y
la relacion Inu:PVA. Se tomd como variable de respuesta al porcentaje de
hinchamiento. Se utilizé el programa Statgraphics Centurion XVI para realizar los

analisis estadisticos correspondientes.

Tabla FTI11.2 Datos del porcentaje de hinchamiento a las diferentes dosis y
composiciones de los hidrogeles de Inu-PVA sintetizados

Dosis de ., Porcentaje de Porcentaje de Porcentaje de
radiacion :T]‘ﬂa&?; Hinchamiento (%) | Hinchamiento (%) | Hinchamiento (%)
(kGy) Primera repeticion | Segunda repeticién Promedio
20:80 2161 2103 2132
20 40:60 1971 1903 1937
60:80 821 806 813,5
20:80 1511 1533 1522
30 40:60 1320 1377 1348,5
60:80 760 789 774,5
20:80 1308 1347 13275
40 40:60 1099 1180 11395
60:80 615 589 602
20:80 1064 1102 1083
50 40:60 1152 1245 1198,5
60:80 488 570 529
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Figura FTII1.5 Porcentaje de hinchamiento en funcion del tiempo de los hidrogeles de
Inu-PVA sintetizados a las diferentes dosis y composiciones
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Figura FTI11.9 Imagen de los hidrogeles hinchados en un tiempo de 48 horas a) hidrogel
de Inu-AAm b) hidrogel de Inu-PVA
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ESTUDIO DEL EFECTO DE LA DOSIS DE RADIACION Y LA
COMPOSICION EN EL CONTENIDO DE AGUA EN EQUILIBRIO

Muestra: Hidrogeles sintetizados de Inulina-acrilamida e inulina-alcohol polivinilico

a diferentes dosis de radiacion y composicion

Objetivo: Determinar el efecto de la radiaciéon y composicion en el contenido de

agua en equilibrio

Tabla FTIV.1 Datos del conteido de agua en equilibrio a las diferentes dosis y
composiciones de los hidrogeles de Inu-AAm sintetizados

Dosis de g Contenido Aguaen | Contenido Aguaen | Contenido Aguaen
radiacion Iiﬁ':ﬁ’r':] equilibrio (%) equilibrio (%) equilibrio (%)
(kGy) Primera repeticion | Segunda repeticion Promedio
20:80 0 0 0
20 40:60 0 0 0
60:80 80,66 80,92 80,79
20:80 96,73 96,66 96,70
30 40:60 94,51 94,59 94,55
60:80 80,24 79,76 80,00
20:80 95,95 95,99 95,97
40 40:60 93,05 93,26 93,15
60:80 76,85 76,02 76,44
20:80 95,86 95,83 95,85
50 40:60 93,03 93,14 93,09
60:80 73,26 72,22 72,74
Ejemplo de calculo:
% C. Agua en equilibrio = w x 100 [FTIV. 1]
H

Donde:
WH: es el peso del hidrogel hinchado en un tiempo t

Ws: es el peso del xerogel en el tiempo inicial



% C.Agua en equilibrio =

0,0517g — 0,01
& £ %100

0,0517g

% C.Agua en equilibrio = 80,66 %

% C. Agua en equilibrio promedio =

80,66 + 80,92

2

% C. Agua en equilibrio promedio = 80,79 %
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Tabla FTIV.2 Datos del contenido de agua en equilibrio a las diferentes dosis y
composiciones de los hidrogeles de Inu-PVA sintetizados

Dosis de ., Contenido Aguaen | Contenido Aguaen | Contenido Aguaen
radiacion E‘ﬂa&;’; equilibrio (%) equilibrio (%) equilibrio (%)
(kGy) Primera repeticion | Segunda repeticién Promedio

20:80 95,58 95,46 95,52
20 40:60 95,17 95,01 95,09
60:80 89,14 88,96 89,05
20:80 93,79 93,88 93,83
30 40:60 92,96 93,23 93,09
60:80 88,37 88,49 88,43
20:80 92,90 93,09 92,99
40 40:60 91,66 92,19 91,92
60:80 86,01 85,49 85,75
20:80 91,41 91,68 91,54
50 40:60 92,01 92,57 92,29
60:80 82,99 85,07 84,03

Tabla FTIV.3 Datos del porcentaje de agua en equilibrio para los mejores hidrogeles de
Inu-AAm e Inu-PVA

) Relacion . ) Contenido de Agua en
Tipo de Inu:AAM Namero ,de Porcentaje d_e Aguaen equilibrio (%)
Hidrogel repeticion equilibrio (%) .

Inu:PVA Promedio
1 96,78
Inu-AAm 20:80 2 96,81 96,79
3 96,77
1 96,03
Inu-PVA 20,78:79,22 2 96,02 96,01
3 95,99
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ESTUDIO DEL EFECTO DE LA DOSIS Y COMPOSICION EN EL
PORCENTAJE DE GELACION

Muestra: Hidrogeles sintetizados de Inulina-acrilamida e inulina-alcohol polivinilico

a diferentes dosis de radiacion y composicion

Objetivo: Determinar el efecto de la radiacion y composicidon en el porcentaje de

gelacién

Tabla FTV.1 Datos experimentales determinados para calcular el porcentaje de gelacion
de los hidrogeles de Inu-AAm cuando la dosis de radiacion permanece constante a 30 kGy

Relacion Masa de xerogel antes del Masa de xerogel después del Porcentaje de

Inu:AAm proceso (g) proceso (g) gelacion
20:80 0,1008 0,0736 73,02
40:60 0,1008 0,0576 57,14
60:40 0,1009 0,0394 39,05

Tabla FTV.2 Datos experimentales determinados para calcular el porcentaje de gelacion
de los hidrogeles de Inu-AAm cuando la relacion Inu:AAm permanece constante a 20:80

Dosis de radiacién | Masa de xerogel antes del | Masa de xerogel después del Porcentaje de
(kGy) proceso (g) proceso (g) gelacion
30 0,1008 0,0736 73,02
40 0,1002 0,0695 69,36
50 0,1005 0,0703 69,95
Ejemplo de célculo:
., Wys
%Gelacion = We X 100 [FTV.1]

S

Donde:

Whs: es el peso del hidrogel seco luego del proceso

Ws: es el peso del hidrogel seco antes del proceso

0,1008 — 0,0736

% Gelacion =

0,1008

X 100 =73,02 %
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Figura FTV.1 Porcentaje de gelacion de los hidrogeles de Inu-AAm en funcion de la
relacién de Inu:AAm a la dosis de 30 kGy

?3_5 Ll I I I | I I I I

=l

3%
T
1

Porcentaje de Gelacion

69.5 F — _

69 1 1 1 1 | | 1 1 L
30 32 34 i6 38 40 42 44 46 48 50

Dosis (kGy)

Figura FTV.2 Porcentaje de gelacion de los hidrogeles de Inu-AAm en funcion de la dosis
a la relacion Inu:AAm 20:80
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Tabla FTV.3 Datos experimentales determinados para calcular el porcentaje de gelacion
de los hidrogeles de Inu-PVA cuando la dosis de radiacion permanece constante a 20 kGy

Relacion Masa de xerogel antes del Masa de xerogel después del Porcentaje de
Inu:PVA proceso (g) proceso (g) gelacién
20:80 0,1008 0,0729 72,32
20,78:79,22 0,1008 0,0721 71,53
40:60 0,1009 0,0554 54,91
60:40 0,0998 0,0297 29,76

Tabla FTV.4 Datos experimentales determinados para calcular el porcentaje de gelacion
de los hidrogeles de Inu-PVA cuando la relacion Inu:PVA permanece constante a 20:80

Dosis de radiacion

Masa de xerogel antes del

Masa de xerogel después del

Porcentaje de

(kGy) proceso (g) proceso (g) gelacion
20 0,1008 0,0729 72,32
30 0,1009 0,0785 77,80
40 0,1004 0,0784 78,09
50 0,1007 0,078 77,46
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Figura FTV.3 Porcentaje de gelacion de los hidrogeles de Inu-PVA en funcién de la
relacion de Inu:PVA a la dosis de 20 kGy
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FICHA TECNICA VI

ANALISIS DE ESPECTROSCOPIA INFRARROJA POR
TRANSFORMADAS DE FOURIER

Muestra: Xerogeles de inulina-acrilamida e inulina-alcohol polivinilico pulverizados,
acrilamida, alcohol polivinilico e inulina

Objetivo: Confirmar la obtencion de dos nuevos materiales poliméricos al
comprobar las bandas de los grupos funcionales entre los nuevos materiales y sus

materias primas correspondientes.
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Figura FTVI.1 Analisis de Espectroscopia Infrarroja por Transformadas de Fourier
(FTIR) del alcohol polivinilico
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Figura FTVI1.2 Andlisis de Espectroscopia Infrarroja por Transformadas de Fourier
(FTIR) de la acrilamida
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Figura FTVI1.3 Analisis de Espectroscopia Infrarroja por Transformadas de Fourier
(FTIR) de la inulina
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FICHA TECNICA VIII

ANALISIS TERMOGRAVIMETRICO

Muestra: Xerogeles de inulina-acrilamida e inulina-alcohol polivinilico pulverizados,
acrilamida, alcohol polivinilico e inulina

Objetivo: Determinar las temperaturas de degradacién de los hidrogeles y las
materias primas. Conocer los intervalos de temperatura en los que se degradan los

diferentes componentes de los nuevos materiales poliméricos.
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Figura FTVII.1 Analisis termogravimétrico del alcohol polivinilico
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Figura FTVII.3 Analisis termogravimétrico de la inulina
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Figura FTVIL.5 Analisis termogravimétrico del hidrogel de Inu-AAm
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FICHA TECNICA VII

ANALISIS DE CALORIMETRIA DIFERENCIAL DE BARRIDO

Muestra: Xerogeles de inulina-acrilamida e inulina-alcohol polivinilico pulverizados,
acrilamida, alcohol polivinilico e inulina

Objetivo: Determinar los intervalos de temperatura en los que se producen las
transiciones vitreas y la fusion de los hidrogeles y sus materias primas, asi como la

comprobacién de un nuevo material polimérico.
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Figura FTVIII.1 Analisis de calorimetria diferencial de barrido del alcohol polivinilico
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Figura FTVIII1.3 Andlisis de calorimetria diferencial de barrido de la inulina



39

DSC f{mAWmg)
T axo

014
-02 4

03 - 1806 -19.41 Jig
69 Jig 72

- O OO e

.04 4
-0.5 4

0.8 9 pyanu

DSC

0.7 -

0.8 -

50 100 . 150 200 250
Main 20160517 1640 User. Francisco Temperature °C

Figura FTVII1.4 Analisis de calorimetria diferencial de barrido del hidrogel de Inu-PVA
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FICHA TECNICA IX

ESTUDIO DE LA AFINIDAD QUIMICA ENTRE EL ARSENICO Y
LOS HIDROGELES

Muestra: Solucion sintética de arsénico e hidrogeles sintetizados
Objetivo: Determinar el hidrogel que presente una mayor afinidad quimica para

remover arsénico segun bibliografia

24
~ ~
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b ™ . 02
16 H3As04 N
H20 ™ N

Ty
12 \ As (V) ~ -
o \ H2As504 [
pe =

P
Reductor 4=

Figura FTIX.1. Diagrama de Pourbaix para un sistema arsenico agua a 25°C (Cumbal, et
al., 2015)

Tomando en cuenta que las soluciones se prepararon a partir de arsenato de sodio
heptahidratado [Na2HAs204.7H20] y las condiciones de remocion, el arsénico en la
solucidn se encontré como acido arsénico. Las reacciones de disociacion del acido
arsénico son las que se muestran a continuacion

H;AsO, & H,AsO,” + H*  pk, = 2,22 [FTIX. 1]
H,AsO,” < HAsO,*” + 2H* pk, = 6,98 [FTIX. 2]

HAsO,*~ & As0,>” + 3H*  pks = 11,52 [FTIX. 3]
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Figura FTIX.2. Distribucion de especies arsenicales arsenicales del arsénico (V) en
funcion del pH (Cumbal, et al., 2015)

A pH 6 el arsénico tiene carga negativa presentando los dos grupos H,AsO,” y

HAs0,%", con predominancia del grupo H,AsO,".

A estas condiciones el hidrogel de Inu-AAm presentara los dos grupos OH™ y OH,*
con predominancia del grupo OH,™ por encontrarse en medio &cido. Por otro lado

los grupos amida se encuentran protonados a tales condiciones NH, ™.

— [ — PAAm R
N’

Figura FT1X.3. Posible interaccion electrostatica entre los hidrogeles de Inu-AAm vy el
arsénico durante la remocion

Por otro lado los hidrogeles de Inu-PVA tendran Gnicamente los grupos OH™ y OH,*

con predominancia del grupo OH, " por encontrarse en medio &cido.
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£ Inu— PVA

Figura FTIX.4. Posible interaccion electrostatica entre los hidrogeles de Inu-PVA 'y el
arsénico durante la remocion

De acuerdo a las interacciones presentadas entre los hidrogeles y el arsénico se
determind que el hidrogel de Inu-AAm es el mas idéneo para la remocion puesto
que presenta los grupos OH,™ y NH; " que hacen sinergia para una mejor remocion

del arsénico.
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FICHA TECNICA X

DETERMINACION DE LAS ISOTERMAS DE ADSORCION

Muestra: Solucion sintética de arsénico
Objetivo: Construir las isotermas de adsorcion para el arsénico con los hidrogeles

de Inulina-Acrilamida

Tabla FTX.1 Datos obtenidos para construir las isotermas de adsorcién del arsénico con
los hidrogeles de Inu-AAm a pH 6

Concentracion Vol(lijen Mdasa Concentracion Qe

inicial | € € final (Ce) mg As CelGe LnCe | Lnge
mg/L) solucidén | xerogel n (—)

(mg (L) (g) (mg/L) g xerogel

0,338 0,2 0,0197 0,145 1,9594 0,0740 -1,9310 | 0,6726
0,338 0,2 0,1996 0,132 0,2064 0,6395 -2,0250 | -1,5779
0,338 0,2 0,5017 0,106 0,0925 1,1461 -2,2443 | -2,3807
0,338 0,2 1,0009 0,099 0,0478 2,0730 -2,3126 | -3,0416
0,338 0,2 1,4993 0,091 0,0329 2,7619 -2,3969 | -3,4128
0,338 0,2 2,999 0,069 0,0179 3,8463 -2,6736 | -4,0208

Ejemplo de calculo:

Para determinar el mecanismo de adsorcion del proceso, se estudiaron los modelos

de las isotermas de Langmuir y Freundlich segun las ecuaciones FTX.1y FTX.2,

respectivamente.
O A [FTX.1]
Qe Omax KL Omax ¢ .
Donde:
ge: Cantidad de arsénico adsorbido en el equilibrio en el hidrogel (&AS)

g xerogel

gmax: Cantidad méaxima de arsénico adsorbido en el hidrogel

KL: Constante de equilibrio del modelo de Langmuir
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1
Inge. = InKg + - InC, [FTX. 2]

Donde:
Kf: Constante de equilibrio del modelo de Freundlich

n: intensidad de adsorcion

_ (GG xV [FTX. 3]

Je m

Donde:

Co: Concentracion inicial (mg/L)

Ce: Concentracion de equilibrio (mg/L)
V: Volumen de la solucién (L)

m: Masa de xerogel (g)

_ (0,338 — 0,145) x 0,02

e 0,0197
mg As
ge = 1,9594 (—)
g xerogel

Tabla FTX.2. Comparacion de los parametros obtenidos segun los modelos estudiados

Paradmetro Modelo de Freundlich | Modelo de Langmuir

n 0,2582
kr 464,29

gmax - -0,0203
kL - -7,0133

R? 0,9421 0,9411
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4]
[ )
3_
y = -49,369 + 7,0393
R2 = 00411
S 2-
D
S
1_
O_ [ )
008 010 012 014
Ce

Figura FTX.1 Linealizacién de la isoterma de Langmuir con los hidrogeles de Inu-AAm

l_
] o
O_
| y = 5,7537x + 10,732
n R2 = 0,8356
[ ]
26 24 22 20

In Ce

Figura FTX.2 Linealizacién de la isoterma de Freundlich con los hidrogeles de Inu-AAm
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Al analizar los resultados obtenidos de las isotermas, se observo que la isoterma
de Langmuir no describe el modelo puesto que las constantes obtenidas en la
linealizacion tienen un valor negativo. EI modelo de Freunlich por otro lado tiene un
r2 un poco bajo, por ello se analizé estadisticamente la posibilidad de la eliminacién
de algun punto. Para ello se utilizé el programa estadistico Statgraphics Centurion
XVI 'y se realiz6 un andlisis de residuos atipicos para el modelo multiplicativo que

describe la ecuacion de Freundlich.
El modelo multiplicativo se describe con la ecuacion

Y = axXP [FTX. 4]

Con lo cual se obtuvieron los siguientes resultados
Coeficiente de Correlacion = 0,914114
R-cuadrada = 83,5604 porciento

La ecuacion del modelo multiplicativo ajustado para describir la relacion entre ge y

Cees:
q. = exp(10,7323 + 5,75368 * In(C,)) 0
In(q,) = 10,7323 + 5,75368 * In(C,)

Con el andlisis de residuos atipicos se enlistan todos los residuos estudentizados
con un valor mayor a 2 en valor absoluto. Los residuos estudentizados miden
cuantas desviaciones estandar se desvia cada valor observado de ge con respecto

al modelo ajustado. En este caso hay un residuo atipico con un valor mayor que 3.

Tabla FTX.3. Tabla de residuos estudentizados para el modelo multiplicativo

Predicciones Residuos
Fila X Y Y Residuos | Studentizados
1 |[0,145| 1,95939 [ 0,685108 1,27428 5,55

De acuerdo al andlisis estadistico el primer punto con una concentracion de
equilibrio de 0,145 mg/L debe ser eliminado, esto concuerda con la posibilidad de

gue este punto es en el cual experimentalmente se utilizd la menor cantidad de
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hidrogel para la remocion de arsénico y debido a la pequefia cantidad de hidrogel
utilizada y a las bajas concentraciones de medicion pudo haberse generado un error

en la correcta medicion del valor de arsénico en la solucion.

Al realizar la eliminacion del punto mencionado se obtiene los siguientes datos de

linealizaciéon de acuerdo con la isoterma de Freundlich

1,5 5

2,0 y = 3,8736X + 6,1405

R2=0,9421

2,5-

S

5'3,0‘

_3,5_

401 e

26 24 22 20

In Ce

Figura FTX.3 Linealizacién de la isoterma de Freundlich con los hidrogeles de Inu-AAm
con la eliminacion del primer punto

Al analizar los resultados obtenidos se justifica la eliminacion de este punto puesto

gue el valor del coeficiente de correlacién al cuadrado mejord notablemente.
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DETERMINACION DE LA CINETICA DE ADSORCION

Muestra: Solucion sintética de arsénico

Objetivo: Determinar la cinética de adsorcion del arsénico en los hidrogeles de

Inulina-Acrilamida

Tabla FTXI.1 Datos utilizados para determinar la cinética de adsorcion del arsénico con
los hidrogeles de Inu-AAm obtenidos con una concentracién inicial de 0,272 mg/L y pH 6

Vol(tjjgnen Mdisa Concentracién | o .. Qt
Tiempo (h) solucion | xerogel final As (%) (7mg As ) v Log(qe-ay
(L) ) (mg/L) g xerogel

0,00 0,2 0 0,272 0 - - -0,7375
0,17 0,2 0,2000 0,152 44,12 0,1200 1,3889 -1,2007
0,33 0,2 0,2001 0,108 60,29 0,1639 2,0335 -1,7194
0,50 0,2 0,1999 0,117 56,99 0,1551 3,2242 -1,5540
1,00 0,2 0,2001 0,132 51,47 0,1399 7,1464 -1,3658
2,00 0,2 0,1998 0,105 61,40 0,1672 11,9641 -1,8004
4,00 0,2 0,2000 0,101 62,87 0,1710 23,3918 -1,9208
8,00 0,2 0,1999 0,104 61,76 0,1681 47,5952 -1,8263
24,00 0,2 0,2000 0,089 67,28 0,1830 131,1475 -

Ejemplo de Calculo

Para la determinacién del perfil cinético de adsorcion se calcul6 el porcentaje de

remocién de arsénico en el tiempo. Se utilizé la ecuacion FTXI.1

C
%Remocion = oc—t x 100

Donde:

Co: es la concentracion de arsénico inicial

(o)

Ct es la concentracion de arsénico final a un tiempo t

[FTXI. 1]
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B 0,272 — 0,152
%Remocién = 0272 x 100

%Remocion = 44,12

Para determinar la cinética de adsorcion del proceso, se estudiaron los modelos de

Lagergren y Ho segun las ecuaciones FTXI.2 y FTXI.3, respectivamente.

log(ge — q¢) = log(qe) — t [FTXI. 2]

L
2,303
Donde:
ge: es la cantidad de arsénico adsorbido en el equilibrio
gt: es la cantidad de arsénico adsorbido a un tiempo t
kL: es la constante del modelo de Lagergren

t 1 1
a = qezKH + i t [FTXI 3]

Donde:
ge?kH: es la velocidad de adsorcién de arsénico inicial

kn: es la constante del modelo de Ho

(C, — Co) X V
o=
~ (0,272 - 0,089) x 0,02
Qe = 0,0200
Qo = 0,183 282

g xerogel
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Figura FTXI.1 Remocidn de arsénico en funcién del tiempo a una concentracion inicial de
arsénico de 0,338 mg/L, pH 6 y una masa de xerogel de 0,2 ¢

1
O_
= y = -0,0567x - 1,4964
= L4 R2=0,3757
D 1
S °
> l....®
3 R
-2— ) s e ( ]
31 ' ' ' l | l | l
0 2 ” 6 8
t (h)

Figura FTXI.2 Cinética de adsorcion linealizada segin el modelo de Lagergren



t/qt (h.g/mg)

y =5,4532x + 1,2245
R?=0,9992

18

24

Figura FTXI.3 Cinética de adsorcion linealizada segun el modelo de Ho
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Tabla FTXI.2. Comparacion de los parametros obtenidos segun los modelos estudiados

Parédmetro Lagergren Ho ge experimental
ge (mg/g) 0,0319 0,1834
K (h?) 0,1306 24,2853 0,183
R? 0,3757 0,9992
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FICHA TECNICA XII

REMOCION DE ARSENICO EN AGUAS NATURALES

Muestra: Aguas naturales provenientes de la vertiente de Santo Domingo de los
Duques ubicada en la Parroquia de Guayllabamba
Objetivo: Justificar porgue no se determiné la capacidad de remover arsénico con

los hidrogeles en aguas naturales

Serealiz6 el muestreo en la vertiente Santo Domingo de los Duques en la Parroquia
de Guayllabamba los dias 6 y 8 de septiembre de 2016. Se tomaron dos muestras
compuestas, una muestra cada dia. Para obtener la muestra compuesta se tomo
un litro de agua a cada hora durante cuatro horas hasta completar un galén de
muestra. Se sigui6 la norma INEN 1108 Agua. Calidad del agua. Muestreo. Manejo

y Conservacion de muestras.

Tabla FTXII.1 Caracterizacién de las muestras tomadas de las aguas naturales

Conductividad Concentracion As
Muestra pH
(us/cm) (mg/L)
Muestra 1 7,51 1039,5 <0,01
Muestra 2 7,65 1116,2 <0,01

Tabla FTXII.2 Datos experimentales de las muestras de agua natural tratadas con los

hidrogeles a pH 6 durante 24 horas de remocion

Volumen de solucién Masa de xerogel Concentracion As
Muestra
(L) (9) (mg/L)
Remocion M1 0,2 0,2 0,2001 <0,01
Remocion M1 0,5 0,2 0,4998 <0,01
Remocion M2 0,2 0,2 0,2000 <0,01
Remocion M2 0,5 0,2 0,5001 <0,01

En el oficio emitido por la EPMAPS se indica que la concentracion de arsénico en

el agua de las vertientes no cumple con la norma. Sin embargo, de acuerdo a los

resultados emitidos por el

laboratorio,

las muestras presentaron una
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concentracion de arsénico menor a 0,01 mg/L, lo que significa que las muestras
estan dentro de la norma por lo cual no es necesario un tratamiento para reducir

el arsénico. Debido a que el limite de deteccion del equipo es de 0,01 mg/L no se

pudo cuantificar la cantidad de arsénico removido por los hidrogeles.

Figura FTXI1.1 Imagenes del muestreo realizado en la vertiente Santo Domingo de los
Duques ubicada en la Parroquia de Guayllabamba
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 anal QUITO

e asnwinrs EPMAPS

Oficio No. EPMAPS-GOD-2016-43
Quito DM, 015 ENE.2 0

Asunto: Toma de muestras de agua provenientes de vertientes o pozos

Ing:

Maribel luna

Responsable del Laboratorio del Acelerador de Electrones
Ciudad.-

De mi consideracion:

En atencién al Oficio N° DCN-LAE-2016-003, adjunto a la Hoja de Control SG-500-16,
ingresada, solicitando se les permita la toma de algunas muestras de agua que
contengan arsénico y provengan de una vertiente o pozo natural, las cuales seran
utilizadas para desarrollar el proyecto de investigacion “Obtencién de hidrogeles y films a
partir de inulina mediante radiacion beta de un acelerador de electrones y reacciones de
polimerizacion”.

Es factible atender su pedido de realizar la toma de muestras de agua que contienen

arsénico en la Parroquia de Guayllabamba de los sistemas que no se utilizan y se

encuentran eliminados por que NO cumplen con la Norma INEN NTE 1108 en los

Tanques: El Molino donde se tiene agua de vertiente proveniente de la vertiente Santo

los el otro punto puede ser en el tanque San Juan de

a de las vertientes Las Caleras , para lo cual se debe
sector o Jefe de la UOPN.

Figura FTXII.2 Imagen del oficio emitido por parte de la EPMAPS para realizar el
muestreo de agua en las vertientes naturales



