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ABSTRACT:

The objective of this work was to evaluate the capacity as nano-
adsorbent of NFe, synthesized by green synthesis, supported on silica
(SGNFe) and without supporting, for the elimination of methylene blue
dye (MB) in water and the toxic herbicide Paraquat, in contaminated
water. The NFe by green synthesis from eucalyptus extract, did not
result in an absolute reducing effect as expected, which would allow
obtaining the NFe only in zero valence. Only a partial reduction of Fe2+
was obtained, which was denoted by the presence of Fe0 in the XRD
and a partial oxidation of Fe2+ to Fe3+ observed by the presence of the
magnetite phase. If the presence of almost spherical NFe was
corroborated by the analysis and distribution of particle size and
corroborated by scanning electron microscopy (SEM). The NFe
obtained and the doped silica gel (SGNFe), as well as the silica (SG)
used as a precursor, showed negative charges in semi-colloidal
suspensions, checked by zeta potential (pZ) and electrophoretic
mobility. The SG, NFe and SGNFe in this study report cationic dye
adsorption efficiencies MB between 98-99% as well as adsorption
capacities (qt) between 24.5-24.8 mg/g. However, the percentages of
efficiency in the adsorption of the cationic herbicide Paraquat in water,
oscillated with efficiencies between 81-98% and presented a very low
adsorption capacity (qt) very low, between 0.53-0.89 mg/g. It is
important to continue this line of research, seeking to improve and/or
optimize the synthesis conditions to increase the values of gt

Keywords: Nanoparticles, adsorption capacity, paraquat, eucalyptus,
efficiency.

RESUMEN:

El objetivo de este trabajo fue evaluar la capacidad como nano-
adsorbente de NFe, sintetizado por sintesis verde, apoyado en silice
(SGNFe) y sin apoyar, para la eliminacién del tinte azul de metileno (MB)
en el agua y el herbicida toxico Paraquat, en agua contaminada. El NFe
por sintesis verde del extracto de eucalipto, no resulté en un efecto
reductor absoluto como se esperaba, lo que permitiria obtener el NFe
solo en valencia cero. Sélo se obtuvo una reduccién parcial de Fe2+, que
se denotd por la presencia de Fe0 en el XRD y una oxidacion parcial de
Fe2+ a Fe3+ observada por la presencia de la fase de magnetita. Si la
presencia de NFe casi esférico fue corroborada por el andlisis y
distribucion del tamafio de las particulas y corroborada por microscopia
electrénica de barrido (SEM). El NFe obtenido y el gel de silice dopada
(SGNFe), asi como la silice (SG) utilizado como precursor, mostraron
cargas negativas en suspensiones semicaloridales, comprobados por
potencial zeta (pZ) y movilidad electroforética. EI SG, NFe y SGNFe en
este estudio reportan adsorcion de tinte catidnico eficiencias MB entre
98-99%, asi como capacidades de adsorcion (qt) entre 24.5-24.8 mg/g.
Sin embargo, los porcentajes de eficiencia en la adsorcion del herbicida
catiénico Paraquat en agua, oscilaron con eficiencias entre 81-98% y
presentaron una capacidad de adsorcion muy baja (qt) muy baja, entre
0.53-0.89 mg/g. Es importante continuar con esta linea de investigacion,
buscando mejorar y/o optimizar las condiciones de sintesis para
aumentar los valores de qt

Palabras clave: Nanoparticulas, capacidad de adsorcion, paraquat,
eucalipto, eficiencia.
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1. -INTRODUCCION

La investigacion y desarrollo de la nanotecnologia (NT) para remediar o mejorar el medio ambiente estd creciendo porque se
considera que estas tecnologias emergentes son una opcién para enfrentar la contaminacién y descontaminar el agua, el suelo y el
aire [1]. El interés cientifico por sintetizar manipular, caracterizar y aplicar nanoparticulas (NPs) se debe a que tienen una mayor
relacion superficie-volumen y por tanto una mayor superficie de contacto con el medio, lo que las convierte en excelentes
antibacterianos, sensores, catalizadores, entre otros, mas atractivo para la explotacion en multiples sectores [2] - [4]. Actualmente,
se estudia el efecto de los NP de micronutrientes como Fe y Zn en plantas; Se ha informado que las NP pueden ser beneficiosas
para el suministro de moléculas bioldgicas en las células vegetales, la germinacién de semillas y el crecimiento de las plantas, asi
como la mejora de la aplicacion de herbicidas [5]-[6].

Sin embargo, el desarrollo de NT tiene que ir acompafiado de estudios de toxicidad que permitan conocer los efectos que van a
tener estos NP, tanto en la salud humana como en el medio ambiente, ya que actualmente no existe una legislacion especifica
sobre NT y nanomateriales (NM ), aunque estan dentro de la definicién de "sustancia" incluida en el Reglamento Europeo de
Sustancias Quimicas (REACH) [7].

Dentro de la NT ha surgido la sintesis verde de NPs, utilizando extractos vegetales [8] que reemplazan a los agentes reductores
quimicos como el borohidruro de sodio para obtener las denominadas NPs verdes (Green nanoparticle). Uno de los extractos que
esta teniendo mas relevancia es el té de eucalipto (Eucaliptus globulus), esta especie perteneciente a la familia Mytarceae crece en
diferentes partes del mundo y entre sus diferentes aplicaciones destaca su actividad medicinal y terapéutica; Las hojas de esta
planta contienen compuestos organicos polifenolicos que se caracterizan por tener en su estructura uno o varios anillos aromaticos
con uno o mas grupos hidroxilo que forman parte del sistema de defensa de la planta [9].

En el sector agricola, el uso de NT esta teniendo un impacto muy importante en el tratamiento de los efectos del suelo y la
degradacion ambiental provocada por los contaminantes. El uso de la NT ha comenzado a ser una alternativa para la reduccion de
estos impactos, y la mejora en el sector agricola con el uso de fertilizantes nanométricos mas eficientes y efectivos, reduciendo asi
la gran pérdida por lixiviacién; asi como el uso de agroquimicos nanoencapsulados y nanoportadores sintetizados, hechos de silice
que permiten la liberacién lenta de plaguicidas toxicos con el fin de reducir su impacto en el medio ambiente, haciéndolos méas
eficientes y selectivos durante su aplicacion.

También es importante destacar que el NT puede ser de gran utilidad en el tratamiento de agua residual y se ha utilizado para su
depuracion, desinfeccion y descontaminacién, con el fin de reducir la cantidad de sustancias téxicas que pueden ser descartadas,
en rios o causando dafios a superficies del suelo. Es por ello que es importante buscar alternativas sostenibles para el tratamiento
de aguas contaminadas con productos fitosanitarios, colorantes, entre otros, mediante el uso de NT sintetizadas de manera
amigable con el medio ambiente con extractos de plantas como el eucalipto (Eucalyptus globulus) utilizado como reductor. agentes
para la sintesis de nanoparticulas [8], conocidas como NP verdes (GNFe), estas se apoyan en gel de silice (gel de silice dopado
con nanoparticulas de hierro, SGNFe), empaquetados en un sistema de paso de agua contaminada con un caudal variable. Evaluar
la capacidad como nanoadsorbentes de NP de hierro, sintetizadas por sintesis verde, soportadas sobre silice (SGNFe) y sin soporte
(NFe), para la eliminaciéon de colorante (azul de metileno) en agua y de Paraquat (herbicida de amplio espectro). en agua
contaminada, ha sido el objetivo de este trabajo.

2. - MATERIAL & METODOS

La preparacion del extracto de té verde se llevé a cabo utilizando Eucalipto hojas (Eucalyptus globulus), que se recogieron frescos,
lavados con agua desionizada y secados a 25 °C [8]. Se tomaron 60 g de hojas por cada litro de agua, calentadas durante 1 hora
sin que superen los 80°C.

Eucalipto es un género que agrupa especies forestales nativas de Australia, representadas por alrededor de 700 especies. Este
género de arboles altos se cultiva en todo el mundo por el valor de su madera y su potencial en el desarrollo de medicamentos y
perfumes. Los compuestos biosintetizados por los miembros de esta especie ejercen un efecto aelopatatico sobre el ecosistema
vegetal, inhibiendo el crecimiento de especies competidoras, debido a la produccion de varios aleloquimicos: p-menthane-3,8-diols,
eucaliptina, B-sitosterol y triterpencides [10]. Ademas, numerosos articulos cientificos presentan evidencia sobre el efecto
antifingico de los extractos vegetales y aceites esenciales de especies de eucaliptos [11]. Eucalipto aceite esencial tiene un amplio
espectro de actividades bioldgicas, incluyendo antimicrobianos, antifingicos, insecticidas, repelentes, herbicidas, acaricidas y
nematicida [11]-[12].

Se llevo a cabo la preparacion de la solucion acuosa de FeSQ4.7H20, 0.1 M, utilizada para la sintesis de NFe. La sintesis se realiz6
utilizando extracto de las hojas de Eucalyptus globulus, segun Wang et al. (2014) [8]. Sin embargo, la mayoria de los estudios han
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utilizado hojas de té verde y hasta la fecha sélo hay un conocimiento limitado sobre el uso de otros materiales naturales con altos
niveles de antioxidantes, aunque recientemente se ha determinado la capacidad antioxidante de varias hojas de arboles para
evaluar su viabilidad [14]. Para la sintesis, al extracto verde se le afiadié la solucion 0.1M de FeSQ4, en una proporcion de 300 mL
de solucién FeS04.7H20 a 150 mL de té verde a temperatura ambiente, mantenido en agitacion ultrasénica durante 30 min. El
cambio a una coloracidén negra aparentemente es indicativo de la reduccién de Fez*. Al cabo de 30 min se filtrd al vacio y se
enjuagé con etanol; el sélido se seco al vacio a 50°C durante 12 horas, para su uso posterior.

Para el SGNFe, junto con la sintesis de la NFe, se utilizaron 3 g de silice que se afiadieron en un vaso de precipitados y mas tarde
se afiadieron las soluciones de sulfato ferroso méas extracto de eucalipto en una proporcién de 2:1, y llevado a agitacién ultrasénica
30 minutos. Al final de este tiempo, se filtro al vacio y se enjuagar con alcohol etilico durante el proceso de filtracién.

La distribucion y andlisis de tamafios de particulas se analizé mediante un analizador de rayos laser, modelo LS13-320 de Beckman
Coulter; donde se comprobd el tamafio nanométrico de las particulas de hierro sintetizadas con dopaje de silice y sin ella.

De forma anéloga, el potencial Zeta (Zp), la movilidad electroforética (EM) y la conductividad eléctrica (CE) se midieron a las
materias primas utilizadas y al producto SGNFe. Se llevé a cabo en un equipo de nanoserie Zeta-Sizer, de Malvern, lo que permite
realizar estas tres mediciones simultaneamente. El Zp se utiliza para cuantificar el potencial eléctrico de la superficie de una
particula sélida [15]. Cada particula coloidal contiene una carga eléctrica que suele ser de naturaleza negativa. Estas cargas
producen fuerzas de repulsién electrostaticas entre coloides vecinos. Si la carga es lo suficientemente alta, los coloides
permanecen discretos, dispersos y en suspension. EI EM es un caso particular de la velocidad de migracién de un ion, cuando se
aplica un campo eléctrico de 1 V/icm. Su signo es igual al signo de la carga de particulas. La velocidad de migracion electroforética
depende de la densidad de carga de la molécula (relacion carga/peso), la tension aplicada y la porosidad del gel de electroforesis
[16].

Del mismo modo, las fases presentes en los productos fueron determinadas por difraccién de rayos X (XRay) en equipos XRay,
modelo INEL, con fuente Cu-K de alta potencia (0,154 nm) a 40 kV/40 mA. Microscopia electronica de barrido (SEM) en un
dispositivo de firma JEOL, modelo JSM-820. Los analisis de espectrofotometria infrarroja (FTIR) se realizaron utilizando un
instrumento NICOLET, modelo Protege 460 Magna, en un rango de 4000 cm-1 a 400 cm-".

Se prepar6 una solucion de 1000 mg/L de azul metileno (MB), se afiadié 1 ml de solucién NaOH de 0,1 M para garantizar un pH
aproximado de 8,0, en el que el color azul de la estructura catiénica del MB [19]. A partir de la solucién estandar, se preparé una
curva de calibracién con concentraciones entre 0-100 mg/L. Para la determinacion del tiempo dptimo de contacto, se afiadieron
muestras de 0,2 g de gel de silice (SG) y NFe, como materias primas utilizadas y del producto sintetizado SGNFe, con los tamafios
de particula preponderante, a 50 ml de una solucién de MB con concentracién inicial de 50 mg/L a pH a 8 y a temperatura
ambiente. La mezcla se movi6 a 200 rpm y las muestras se tomaron a 5, 10, 20, 30, 40, 60, 90 y 120 min, la absorbancia se midié
en un espectrofotémetro Genesys 10T Vis a una longitud de onda de 640 nm [20, 21].

La eficiencia de eliminacién de MB (% E) por procesos de adsorcién; de los experimentos por lotes se calcul6 utilizando la ecuacion:
o F = (EO=Ct) «
%E ( —C)*100 (1)

Donde Co es la concentracion inicial de MB (mg/L), y Ct es la concentracién de MB (mg/L) en el tiempo de contacto t (min).

La cantidad de capacidad adsorbida MB (qt, en mg/g) en el momento t (min) para cada experimento se calculé mediante la
ecuacion:

Cuando gt es la cantidad de MB adsorbido (mg/L) en el adsorbente probado en el momento t (min), Co y Ct son los mismos que los
anteriores, V es el volumen experimental de la solucidn (en litros) y W es el peso del material adsorbente utilizado (en gramos) [20-
23].

Para la determinacion del paraquat en el agua, se llevo a cabo mediante una prueba colorimétrica mediante espectrofotometria UV-
Visible, utilizando glucosa como reactivo reductor. Formas complejas de color azul; dicho complejo de color se evidencia después
de la incubacién en un bafio de agua a 70 oC; las diferencias entre las tonalidades dependen de la concentracién de paraquat
siguiendo el método de investigacién reportado por Rai y Jain [24], Alza y los colaboradores [25] y Todorov [26]. Las lecturas se
hicieron a una longitud de onda de 600 nm donde el complejo de color tiene la maxima absorcidn.

El LD50 de Paraquat en humanos es de aproximadamente 3 a 5 mg/kg que se traduce a s6lo 10 a 15 ml en una solucién del 20%.
A los efectos de este trabajo de investigacion, la curva de calibracion de paraquat se construyé en un rango de concentracién muy
inferior al LD50, por lo tanto, se prepararon soluciones acuosas entre 0-2 mg/L (ppm).
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Para el uso de la SGNFe, se embalaron en una columna, donde se permitid el paso de agua contaminada con Paraquat a una
velocidad de 10 ml/min, que fue bombeada por bomba peristaltica. La Figura 1 muestra un esquema utilizado. Cada 10 minutos se
tomaba una muestra de efluente (equivalente a 100 ml de liquido) y se determinaba la concentracién de paraquat. El calculo de la
eficacia se hizo mediante la expresion:

% Efficiency = L*100  (3)

Donde Ci es la concentracién inicial de paraquat y Ct es la concentracion final de paraquat
3
15

Figura 1. Diagrama del sistema experimental que constituye el biofiltro: (1) Tanque de alimentacion con la solucion contaminada, (2)
Bomba peristaltica con regulacién de caudal, (3) Valvula, (4) Biofiltro, (5) Sitio para muestras de admisién y (6) Depdsito del efluente
de salida.

3. - RESULTADOS

Se llevaron a cabo los analisis de la distribucion y el tamafio de las particulas de las materias primas por separado y del producto
sintetizado. La Figura 2 muestra la distribucién de silice (SG). Se puede observar un tamafio predominante de 72. 9 um (moda); se
observa la presencia de una determinada distribucion de particulas de tamafio nanométrica entre 40 y 300 nm, En la figura 3 se
muestra la distribucién y los tamafios de las particulas NFe y SGNFe, aqui observamos que la fraccién mayoritaria para NFe es de
tamafio nanométrico que varian en tamafios de 30 y 1000 nm, con un valor preponderante de 170 nm, para SGNFe, era la misma
que la del gel de silice (72.9 um).

En relacién al producto obtenido SGNFe, se puede observar en la figura 3 el tamafio preponderante, fue el mismo que el del gel de
silice (72,9 pm). Los resultados asi obtenidos muestran que SGNFe a no se puede sintetizar en tamafios nanométricos y que
prevalecen el tamafio y distribucién de la materia prima (SG). Por otro lado, los tamafios nanométricos que se lograron en la sintesis
de NFe no se corresponden totalmente con los tamafios reportados por Wang y colaboradores (2014) [8]. Estos autores indican que
se obtuvieron tamafios de 20-80 nm. En este estudio, se lograron tamafios con mayor heterogeneidad (30 a 1000 nm). Esto esta de
acuerdo con los sefialados por Chen y colaboradores [27], quienes aseguran que en este tipo de sintesis los NFe obtenidos son
mas heterogéneos en sus distribuciones de tamafio que los logrados utilizando reductores quimicos como el borohidruro de sodio.

En el extracto de hojas de eucalipto, realmente tienes una mezcla de diferentes componentes naturales, con diferentes capacidades
de reduccion. Es posible considerar que los polifenoles o sustancias antioxidantes presentes en las hojas de eucalipto
probablemente juegan un papel crucial en el control de la agregacién de NPs y mejorar su dispersion actuando como un agente de
cubierta. Eucalipto hojas con alta capacidad antioxidante y alto contenido fendlico [14] y [17] podria ser un candidato adecuado que
también se puede utilizar para sintetizar varias nanoparticulas metalicas.
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Figure 3. Andlisis y distribucion del tamafio de particula, A. NFe, B. SGNFe.

La Tabla 1 muestra los resultados obtenidos de pZ, ME y EC. Se observa que en los tres casos (materias primas y producto
dopado), los valores de Zp son negativos lo que confirma la opcion para que puedan ser utilizados en la adsorcion de colorantes
catiénicos como el azul de metileno (MB) y el paraquat en agua contaminada.

Zp Mov Cond
mV pmem/V's  mS/cm
G Mean -6.64 -0.520 0.025
RSD % 2.70 2.670 0.456
NFe Mean -5.12 -0.402 0.013
RSD % 2.55 2.550 0.450
Mean -5.76 -0.452 0.015
SGNFe
RSD % 3.68 3.66 1.73

Tabla 1. Resultados de potencial zeta, movilidad electroforética y conductividad eléctrica de SG, NFe Y SGNFe.

Los resultados obtenidos a partir de valores pZ son negativos, para SG (-6.64), NFe (-5.12) y SGNFe (-5.76), confirma que se
pueden utilizar en la adsorcién de tintes catidnicos como el azul de metileno (MB) y Paraquat en agua contaminada.
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Como se indica, el instrumento permite medir simultaneamente el ME de las particulas, que se expresa en micras/segundo por
voltio/centimetros y EC. El primer término, simplemente representa la velocidad de las particulas para SG (-0.520), NFe (-0.402) y
SGNFe (-0.452), mientras que el segundo, es una expresién de la fuerza eléctrica del campo [16]. También corrobora lo esperado
para el ME con un signo negativo y, a su vez, los valores bajos de las CE SG (0,025); NFe (0.013) y SGNFe (0.015).

El XRD muestra en la figura 4, se corrobora el caracter amorfo del SG utilizado como materia prima, se observan ademas las
particulas NFe y SGNFe, donde se puede observar que no se logré el efecto reductor absoluto del té verde de eucalipto, ya que
solo se muestra una ligera reduccién de Fe?* a Fef que solo se ve como una impureza en el espectro XRD donde la fase
mayoritaria es la magnetita (FesOs). Es decir, se produce simultdneamente una ligera reduccion y una oxidacién parcial de Fe2* a
Fe3+. Sélo la presencia de a-Fe? aproximadamente 45° de 20 nos da evidencia del efecto reductor.

Estos resultados permiten garantizar que se hayan obtenido nanoparticulas magnéticas (magnetita como fase cristalina principal)
funcionalizadas (MNPF). EI MNPF ha sido sintetizado en los Ultimos tiempos, como adsorbentes de nueva generacion; son
ampliamente utilizados en los procesos de tratamiento para problemas ambientales debido a sus propiedades fisicas y quimicas
Unicas [28-31]. Muestran una excelente eficiencia en la eliminacion de pesticidas, antibiéticos y metales toxicos, presentes en las
aguas residuales agricolas debido al hecho de que varios grupos funcionales especificos anclan la superficie del MNPF [31-33].

1 XRD Silica gel 2 (a) Magnetite
(b) Silicagel doped with iron

—
-
m

10 30 50 70 10 20 30 40 50 60 70 80
26 20

Figura 4. Difraccion de rayos X; 1. SG, 2. NFe y SGNFe

Las imagenes del microscopio electrénico de barrido (SEM) se muestran en la Figura 5 para SG(A), NFe(B) y SGNFe (C).

La Figura 5A muestra el tamafio de particula promedio de mas de 20 um que corresponde al resultado dado en la Figura 2 (30-100
pm). La Figura 5B muestra los tamafios de la particula de NFe, en la que es mayoritariamente menor de 1 um como también se
muestra en la Figura 3. Finalmente, en la Figura 5C, muestra la morfologia del SGNFe, con predominio de la mayoria de las
particulas de silice; NFe puede verse en las im&genes con forma esférica y depositada sobre silice (ver detalles en la figura 5C).
Algunos estudios publicados muestran NFe con tamafios similares entre 100 y 1000 pm [8] y también particulas de Fe3O4 y Fe20s.
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Figura 5. Imagenes de microscopia electrénica de barrido (SEM) de SG(A), NFe (B), SGNFe (C).

En la figura 6 se pueden sefialar los tres espectros FTIR superpuestos; para SG, en color linea roja y NFe, en color de linea verde y
SGNFe, color de linea azul. Como la teoria predice, la interaccion de la radiacion infrarroja con las ferritas causa transiciones de
energia que son caracteristicas de este tipo de dxidos.

Coincidiendo con los resultados obtenidos del XRD, donde se encontré la fase mayoritaria de los parches de hierro
correspondientes a la magnetita, pudimos confirmar la presencia de estos ¢xidos, lo que corrobora que se produjo oxidacién parcial.
Las ferritas cristalizan en una estructura de espinela inversa. Estas estructuras presentan vibraciones que dan adsorcion en el
infrarrojo, como las bandas que se producen entre 630-560 Cm! (v') y 525-390 cm-! (v?), que se observan en la figura 6. El modo
de vibracién que aparece a la energia mas alta corresponde a los cationes que estan en coordinacién octadrica con oxigenos, ya
que estan sujetos a una mayor rigidez de la red cristalina que los cationes ubicados en el entorno tetraédrico. Estos resultados
corresponden a los reportados en algunas referencias [8], [34-35], que corresponden a las vibraciones Fe-O. Esto corrobora la
presencia de la fase de magnetita mayoritaria encontrada por XRD. Como se ve en la figura 6, la intensidad de la banda de
absorcion amplia a 3440 ¢cm-' se atribuye a la vibracion de estiramiento O-H [36]. Esta presente en los tres productos.

100

®T

IBT0 3370 28T 2370 1E70 1300 B0 ir

Figura 6. Espectro FTIR de SG, NFe y SGNFe.

Con respecto a las bandas que se pueden atribuir a los compuestos fendlicos, el espectro FTIR del extracto de hoja de eucalipto,
las bandas se muestran a 1640 cm-! debido a la vibracién de estiramiento del anillo aromatico C a C, a 1050 cm-1 para la vibracién
elastica NC de aminas alifaticas y 1360 ¢cm-1 para la vibracion de estiramiento NC para aminas aromaticas, respectivamente; estos
resultados corresponden a los identificados por otros autores [8], [37].
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Los resultados de la curva de calibracién para las mediciones de adsorcién MB mostraron una buena correlacion lineal (r2 0,9968)
para absorbancias entre 0,00 y 1,24. Estos datos corresponden a los comunicados por otros autores [23], [38-40]. La degradacién
del tinte MB se llevé a cabo entre 0-120 minutos, a partir de una concentracion inicial medida de 50,08 mg/L. La disolucién de MB
en el tiempo y sin adsorbente se tomé como un control. Los resultados obtenidos en todos los casos se muestran en la Figura 7.
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Figura 7. Curvas de eliminacion de MB para con y sin adsorbente.

Se aprecia que sin adsorbente, la solucién MB mantiene su concentracion en funcién de la intensidad del color y se comporta
linealmente. Para los diferentes adsorbentes se puede observar que tienen un comportamiento similar. EI SG por si solo mostré su
gran capacidad adsorbente; Por otro lado, el NFe, muestra de la misma manera una buena capacidad de adsorcién aunque con una
tendencia menos marcada en el tiempo. Las particulas SGNFe se comportaban de forma similar a SG, lo que corrobora la
capacidad del adsorbente. Con las tres regresiones adsorbentes (r?) de ecuaciones exponenciales inversas entre 0,91-0,93.

La curva de calibracion para la determinacién de Paraquat en agua presenté una regresion de r2 a 0,9912. Se ha notificado la
sintesis de NFe magnético para la eliminacion de arsénico [42] y en la fabricacion de electrodos combinados con carbén activado
[43]. Sin embargo, en los procesos de descontaminacion de herbicidas en el agua, no se ha encontrado nada reportado hasta la
fecha. A partir de los resultados de la adsorcién de Paraquat en agua, se sabe que en gel de silice (SG), son satisfactorios [44]. Por
esta razon, SG fue probado, NFe y SGNFe. Se llevé a cabo durante 120 minutos desde una solucion de Paraquat en agua de 1,35
mg/L. Como se observd, se corrobora que la adsorcién fue mayor en SG; el peor comportamiento como adsorbente, ocurre con el
NFe y con SGNFe, el comportamiento fue similar al NFe.

Evaluando los porcentajes de eficiencia de eliminacion a los 60 minutos, el tiempo que se considerd Optimo para alcanzar la

méxima adsorcion, y a partir de la solucién de concentracion inicial de 50,08 mg/L, se obtuvieron los resultados mostrados en la
Tabla 2.

% Eficiencia de eliminacién a 60 minutos Capacidad de adsorcion
Co Ct %Ef gt (mg/g.min)

Sg 50.08 0.400 99.20 0.21a

Nfe 50.08 1.085 97.83 0.20a

SGNFe 50.08 0.500 99.00 0.21a

Tabla 2. Eficiencia de eliminacion (%) de MB por SG, NFe y SGNFe.

Se aprecian eficiencias de adsorcion superiores al 97%, lo que corresponde a la reportada por otros autores con adsorbente similar
[23]. Del mismo modo, la capacidad de adsorcion (qt) expresada en mg/g corresponde a lo que Albis et al. informan. (2017 y 2018)
cuando se utiliza cascara de yuca (Manihot esculenta), modificado con &cido fosférico y con &cido oxalico respectivamente. En
estos estudios, notificaron valores entre 24.87-79.98 mgl/g. Se ha informado del uso de NFe, sintetizado por sintesis verde; Han
servido como catalizador de tipo Fenton para la adsorcion de tintes catiénicos como el azul de metileno (MB) y los tintes aniénicos
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como la metil naranja (MO). La eliminacién casi completa de ambos tintes se logré en 200 y 350 minutos para MB y MO,
respectivamente. Se observd una eliminacion de casi 100% MB y MO a una concentracion inicial de tinte de 10 mg/L y 100 mg/L
[41]. Estos mismos autores informan que al sintetizar nanoparticulas utilizando agentes reductores como el borohidruro de sodio
(método tradicional), se obtuvieron menores eficiencias de reduccion de color para MB y MO.

Al evaluar los porcentajes de eficiencia de eliminacién a 120 minutos, el tiempo que se consideré mejor para alcanzar la maxima
adsorcion de paraquat, a partir de la solucion de concentracion inicial de 1,35 mg / L, los resultados se muestran en la Tabla 3. Se
observa que los porcentajes de eficiencia son menores que en la adsorcién de tintes como MB (entre el 35-61%). NFe mostré sélo
35% de eficiencia. Los valores de la capacidad de adsorcion (qt) de Paraquat en SG, NFe y SGNFe se encontré que eran
extremadamente bajas (0,2-04 mg / g) en comparacién con otros adsorbentes reportados como zeolitas naturales (tipo de
mortmorillonita) que presentaban valores de gt En el orden de 35-40 mg / g [45], que esta entre 100-170 veces menos.

% Eficiencia de eliminacién a 60 minutos Capacidad de adsorcion
Co Ct %Ef gt (mg/g.min)

Sg 1.35 0.522 61.33 0.414b

Nfe 1.35 0.874 35.26 0.238a

SGNFe 1.35 0.820 39.26 0.265a

Tabla 3. Eficiencia de eliminacién (%) de Paraquat, por SG, NFe y SGNFe

4. - CONCLUSIONES

Se necesitan mas estudios para explorar el uso de diferentes productos naturales para: desarrollar opciones de sintesis mas verde;
y en segundo lugar, desarrollar una mejor comprension del proceso de produccion y aplicacion.

Las nanoparticulas de hierro sintetizadas (NFe) por medio de sintesis verde a partir de extracto de eucalipto, no dieron lugar a un
efecto reductor absoluto como se esperaba, 0 como algunas referencias indican, que permitid obtener nanoparticulas de hierro sélo
en valencia cero. Fue mas bien una reduccion parcial de Fe2* que fue denotado por la presencia de Fe? en difraccién de rayos X
(RDX) y una oxidacion parcial de Fe* a Fe® observada por la presencia de la fase de magnetita en XRD. Sin embargo, si la
presencia de nanoparticulas casi esféricas fue corroborada por el analisis y distribucién del tamafio de particula y corroborada por
microscopia electronica de barrido (SEM).

Las nanoparticulas (NFe) obtenidas y el gel de silice dopado (SGNFe), asi como la silice (SG) utilizada como precursora o materia
prima, mostraron cargas negativas en sus suspensiones semicaloridas, y verificadas por el potencial zeta (Zp) y la movilidad
electroforética (EM). Por estas razones, se considerd que los productos sintetizados serian validos como adsorbentes de cargas
positivas 0 grupos funcionales catiénicos, como algunos tintes como MB y algunos productos fitosanitarios como herbicidas del tipo
Paraquat.

El SG utilizado como materia prima y el NFe y SGNFe sintetizados en este informe de estudio periodificacién de adsorcidn de tinte
catiénicos eficiencias MB entre 98-99%, asi como capacidades de adsorcién (qt) entre 24,5-24,8 mgl/g. Sin embargo, los
porcentajes de eficiencia en la adsorcion del herbicida catiénico Paraquat en agua, oscilaron con eficiencias entre 35-61% y
mostraron una capacidad de adsorcién muy baja (qt), entre 0.2-0.4 mg/g, de 60-100 veces menor que con el tinte MB.

Es importante continuar con esta linea de investigacién, buscando mejorar y/o optimizar las condiciones de sintesis para aumentar
los valores de qt.
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