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RESUMEN

Se evaluo la obtencion y utilizacion de compositos magnéticos como materiales adsorbentes
para el tratamiento de aguas. Como materiales adsorbentes soporte se emplearon cascara de
huevo molida y biocarbén obtenido a partir de residuos de yerba mate. Para sintetizar las
particulas magnéticas mediante co-precipitacion se recurri6 a materiales comunmente
disponibles, como lana de acero (virulana) y cloruro férrico de ferreteria. EI material desarrollado
sin soporte, y los desarrollados utilizando cascara de huevo y biocarbon fueron Ilamados MGN,
CH-MGN y BC-MGN, respectivamente.

Las nanoparticulas magnéticas resultaron de dimensiones que oscilan entre 10 nmy 40 nm, y
se distribuyeron de forma no homogénea en la superficie de los materiales soporte. La
magnetizacion de saturacion para MGN, CH-MGN y BC-MGN fue de 70.2+0.5 Am?/kg,
33.4+0.5 Am?/kg y 8.1+0.5 Am?/kg, respectivamente y las distancias minimas de respuesta
apreciable entre los materiales y un iman de neodimio resultaron de 5.0 cm, 3.6 cm y 1.76 cm,
respectivamente, indicando su potencial uso en sistemas de tratamiento de agua basados en
separacion magnética.

El material CH-MGN fue testeado para adsorber colorante fucsia basico, y se disefio un primer
prototipo de separacion mediante el uso de imanes en laboratorio.
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Introduccion

La obtencion de compositos magnéticos para ser empleados como adsorbentes en sistemas de
tratamiento de aguas es un campo en desarrollo. Comunmente se utilizan materiales adsorbentes
sobre los cuales se crece/incorporan materiales magnéticos, principalmente oxidos de hierro,
como magnetita o maghemita [1]. Los adsorbentes utilizados por excelencia son arcillas y
carbones activados [2], aunque actualmente se buscan materiales alternativos, amigables con el
ambiente y que contribuyan a la economia circular, incluyendo residuos. Para crecer los 6xidos se
utiliza, entre otros, el método de co-precipitacion [1], basado en la precipitacién de magnetita o
maghemita en un medio bésico, a partir de soluciones de sales de Fe** y Fe®",

En el presente trabajo se reportan resultados preliminares del desarrollo de compositos
magnéticos mediante el método de co-precipitacion y utilizando materiales comunmente
disponibles, como lana de acero tipo virulana (fuente de Fe?") y cloruro férrico (fuente de Fe®").
Se seleccionaron dos materiales adsorbentes soporte alternativos: cascara de huevo (CH) y
biocarbdn activado obtenido a partir de residuos de yerba mate (BC). Se sintetizd ademas
material magnético en ausencia de soporte (MGN). EI material MGN vy los compositos y fueron
caracterizados y el basado en céscara de huevo fue utilizado para la adsorcion de fucsia bésico,
para luego evaluar su recuperacion mediante un sistema de imanes disefiado a escala de
laboratorio.

Experimental

Se utilizo cascara de huevo de gallina lavada con agua destilada, molida y tamizada (tamiz 80
um), llamada CH. Para el desarrollo del biocarbon (BC) se utilizé yerba mate usada y secada al
aire. Como fuente de Fe?* para utilizar en la sintesis de materiales magnéticos se utilizaron
rollitos de virulana, mientras que como fuente de Fe®* cloruro férrico que se encuentra disponible
en ferreterias. Como medio bésico, se utiliz6 hidréxido de amonio (NH4Cl).

Para sintetizar los materiales magnéticos mediante el método de co-precipitacion se colocaron
0.5 g de virulana en vaso de precipitados, donde se agregaron 4 mL de cloruro férrico y 1.0 mL
de agua destilada. La solucion resultante fue filtrada, y llevada a volumen final (25 mL) con agua
destilada. Posteriormente se incorporaron 12 mL de cloruro férrico, obteniéndose una solucién
con iones Fe?" y Fe3*. Esta solucion fue incorporada por goteo a una suspension de agua destilada
(V =200 mL) conteniendo 5.0 g de material adsorbente (CH o BC) y el hidroxido de amonio. El
material resultante fue lavado repetidas veces con agua destilada.
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. L ' Los materiales fueron caracterizados por microscopia electronica de
A ! 7‘ barrido (SEM), espectroscopia infrarroja de transformada de Fourier
L (FTIR), difraccion de rayos X (DRX), magnetometria de muestra vibrante
(VSM), espectroscopia Mossbauer y medidas de fuerza magnética. Se
selecciond el material CH-MGN para realizar un ensayo de adsorcion de
colorante y evaluar su posterior recuperacion del efluente. Se utiliz6 1.0 L
de solucién de fucsia bésico (1.0 mg/L), donde se incorporé 1.0 g de CH-
MGN. El sistema se mantuvo en agitacion (24 hs) y luego se procedio a la
recuperacion del material mediante el dispositivo mostrado en la Figura 1,
= que es una red de imanes de neodimio en soporte plastico implementado
Figura 1: Red de imanes,  Mediante impresion 3D. EI dispositivo se introdujo en la solucion de

forma manual, realizando diez ciclos de inmersidn/extraccion. Al
finalizar cada uno se tomé una alicuota de muestra. Al finalizar, se utiliz6 un iméan mayor por
debajo del vaso de precipitados. Con las muestras obtenidas se realizaron medidas UV-VIS (400
— 700 nm) para determinar un indice de transmitancia: T = A/A(agua), donde A y A(agua) son las
areas bajo los espectros obtenidos con la muestra y con agua destilada, respectivamente. La
solucion restante fue utilizada para la cuantificacion de la concentracion remanente del colorante,
la cual fue realizada mediante un detector UV-VIS (A = 546 nm).

Resultados y discusion

En la Figura 2 se muestra como ejemplo la
imagen SEM de CH-MGN. Los tamafios de
particula de los 6xidos de Fe resultaron ser 10-15
nm para MGN (valor medio de 18.3 nm) 10-41
nm para CH-MGN (valor medio de 20.5 nm) y 6-
42 nm para BC-MGN (valor medio de 17.4 nm).
Los tres materiales presentaron intervalos y
tamafios  similares,  resultando  particulas
nanomeétricas. En los compositos, los 6xidos de
Fe resultaron estar distribuidos de forma no
homogénea sobre la superficie del material base. El espectro FTIR de MGN revela las sefiales
asociadas a interacciones Fe-O (579 cm™ y 1634 cm™), ademas de una banda ancha alrededor de
3500 cm™, asociadas a grupos oxidrilos. Un espectro similar se observo para BC-MGN. Por otro
lado, en el espectro de CH-MGN se observaron también las bandas asociadas a la calcita (1416
cm?, 873 cm? y 717 cm™). Mediante DRX se observé la formacion de magnetita 0 maghemita,
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Figura 2: Imagenes SEM de CH-MGN.
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cuyos patrones de difraccion son similares. El ajuste de los espectros Mdssbauer indica la
formacion de ambos Oxidos. La magnetizacion de saturacion, obtenida por VSM, para MGN,
CH-MGN y BC-MGN fue de 70.2+0.5 Am?kg, 33.4 +0.5 Am?kg y 8.1+0.5 Am?/Kkg,
respectivamente, indicando la posibilidad de manipular los materiales indirectamente mediante el
empleo de imanes. Se determinaron las distancias minimas de respuesta entre los materiales y un
iman de neodimio mediante las medidas de fuerza magnética, resultando de 5.00 cm para MGN,
3.60cm para CH-MGN y 1.76 cm para BC-MGN, en acuerdo con los valores de Ms,
evidenciando su potencial para uso en sistemas de tratamientos de agua basados en separacion
mediante adsorbentes magnéticos.
La Figura 3 muestra la variacion del indice de transmitancia
] e g T en funcion del ndmero de ciclos de inmersion del dispositivo
. iman, magnético en la solucién. La recuperacion de CH-MGN no fue
completa luego de los 10 ciclos (T = 0.75), hecho logrado luego
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— Boumam de emplear un iman mas potente ubicado debajo del vaso que

0¢ 0220:05 contenia la suspension. La determinacién de fucsia basico en la

Z?T . ‘g;%;;g%gs “““ suspension resultd despreciable, indicando una remocion
L e précticamente completa del colorante.

Figura 3: indice T

Conclusiones

Los resultados preliminares indican que los compositos magnéticos obtenidos podrian
utilizarse para la remocion de contaminantes y que el sistema de recuperacion propuesto, aunque
sujeto a mejoras, muestra un gran potencial para el desarrollo de soluciones eficientes y
econOmicas en esta area.
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