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Introduccion

En la actualidad, una de las principales problematicas que sufre la
humanidad es la falta de recursos hidricos, muchas veces asociada a la
contaminacién de los mismos ya sea por la actividad industrial,
agricola, o el propio crecimiento demografico. En la bibliografia se
encuentran descriptas una gran cantidad de técnicas para revertir su
contaminacidn, incluyendo tratamientos fisicos, quimicos y bioldgicos.
Muchos de los procedimientos cominmente empleados para remediar
aguas presentan problemas técnicos y son costosos, por lo cual
persiste la necesidad de desarrollar tecnologias alternativas de mayor
eficiencia y menor costo.

Recientemente se ha incrementado el uso de nanoparticulas
magnéticas (MNPs) en tecnologia e ingenieria asociadas a remediacién
y tratamiento de aguas. En el presente trabajo se desarrollaron y
caracterizaron MNPs basadas en éxidos de hierro recubiertas de acido
poliacrilico (PAA) para ser empleadas como agentes cataliticos en
procesos de degradacion tipo Foto-Fenton.

Materiales y métodos

Se prepararon MNPs mediante coprecipitacion de sales de hierro
(FeS04.7H.0 y FeCls.6H20, Laboratorios Cicarelli, Argentina) en
presencia de PAA (Mw 5000 g/mol, Polysciences). La técnica empleada
esta basada en estudios previos del grupo de investigacion (Sanchez,
2018) y en esta oportunidad se modificaron la base empleada (NaOH
en lugar de NH4OH) y la atmdsfera de sintesis (aire ambiente en lugar
de atmdsfera inerte de N»).

Los materiales obtenidos se caracterizaron mediante diversas técnicas:
identificacion de 6xidos mediante difraccién de rayos X (DRX), andlisis
de tamafio hidrodinamico y potencial zeta mediante dispersién de luz
dindmica (DLS), microscopia electronica de transmisién (TEM),
composicion por TGA, magnetometria SQUID y de muestra vibrante
(VSM), entre otras.

En cuanto a la determinacién de la actividad de las MNPs como
catalizadores en procesos Foto-Fenton,

Resultados

El andlisis de los resultados obtenidos por DRX y TGA muestran que las
MNPs preparadas contienen los seis picos de difraccion caracteristicos
correspondientes a cristales de FesOs (20= 30.2°, 35.7°, 43.4°, 53.7°,
57.4°, y 62.9°) (Lin, 2005), y que el contenido porcentual de FesOs es
cercano al 50%. En la Figura 1 puede verse que no hay otras sefiales de
DRX significativas.
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Figura 1. Difractograma de rayos X de las MNPs preparadas.

En las Figuras 2 y 3 se presentan los resultados obtenidos de las
mediciones de potencial z y diametro hidrodinamico. En ambos casos
se obtuvieron resultados similares a aquellos alcanzados para sistemas
andlogos preparados previamente (Sanchez, 2018).
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Figura 2. Potencial z de las MNPs preparadas en funcién del pH del
medio.

En lo que respecta a la actividad y propiedades magnéticas, los
resultados obtenidos demuestran que hay una buena respuesta ante
un estimulo magnético (Figura 4), y que la magnetizacidn de saturacién
es del orden de 50 emu/g (Figura 5).
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Figura 3. Didmetro hidrodinamico de las MNPs preparadas.

Figura 4. Respuesta de las MNPs preparadas ante un estimulo
magnético.
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Figura 5. Magnetizacidn por gramo de 6xido en funcion del campo
magnético aplicado a las MNPs preparadas.

Mediante microscopia TEM se obtuvieron iméagenes de las MNPs
preparadas que permiten observar nucleos de FesOs sin
aglomeraciones con un tamafio aproximado de 10 nm (Figura 6).

Figura 6. Imagen obtenida mediante microscopia TEM de las MNPs
preparadas.
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En cuanto a la determinaciéon de la actividad de las MNPs como
catalizadores en procesos Foto-Fenton, las mismas fueron puestas a
prueba en ensayos de degradacién del colorante 4cido naranja 7 (AO7),
contaminante presente en efluentes provenientes de la industria textil.
Se determind la actividad catalitica en base a la comparacién de
distintas condiciones de reaccion. Se realizaron pruebas blanco, con las
cuales contrastar luego los resultados conseguidos con las MNPs. En
este sentido, para los ensayos con radiacién UV-Vis, se utilizé un
reactor tubular (Fig. 6) en cuyos laterales se ubican cuatro lamparas
UV-Vis (Actinic BL 20 W, Philips) que tienen un espectro de emision
entre 350 nm y 400 nm. El sistema se mantiene con refrigeracion,
asegurando una temperatura de 20 °C en el medio de reaccion.
Ademas, se suministra aire desde la parte inferior del reactor, a los
fines de garantizar una adecuada suspension del catalizador.

Para los ensayos con radiacién visible, se utilizdé un reactor batch que
consiste en un recipiente agitado, rodeado de mddulos LED de alta
potencia (10 W cada uno) que tienen un espectro comprendido entre
los 400 nm y 700 nm. Para hacer llegar aire al seno de la reaccién, se
utiliza un difusor, y no es necesario refrigerar.

Se evalud el impacto, en la actividad fotocatalitica de las MNPS, de la
ausencia o presencia de H20, el tipo de radiacién empleado, y el ajuste
de pH del medio (acidificacion).

En todos los casos, a los fines de garantizar el equilibrio
adsorcion/desorcion previo al comienzo de la reaccidn, el sistema
compuesto por las MNPs y el colorante fue puesto en agitacion
durante 45 min y en la oscuridad. Antes de dar paso a la radiacion, son
tomadas muestras de reaccion para obtener los datos de
concentracion inicial (Co), porcentaje de adsorcién, y concentracion de
partida. Luego, se toma muestra a regulares intervalos de tiempo, y el
valor de la concentracién (C) se monitorea midiendo la absorbancia del
medio a 485 nm en un espectrofotémetro Persee T7DS. El porcentaje
de degradacion del contaminante se calcula como X = (Co - C) *100 / Co.
El grado de mineralizacion fue determinado a partir de las mediciones
TOC de las muestras iniciales y finales. Esto se realizé en un equipo TOC
5050A Shimadzu.
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Figura 6. Sistema de reaccidn foto-catalitico empleado para radiacién
UV-Vis.

Los ensayos de degradacion demostraron que los materiales
preparados son capaces de catalizar la degradacién de AO7 aun en
presencia de irradiacion tipo LED-Vis (Tabla 1).
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Tabla 1. Ensayos de degradacién de AO7.
Radiacién (1|Iz70:L) (g";) MNPs Degradacic’)r?(‘:/j)ulta:bz;vaciones
Uv-Vis Si Si No 55 No mineraliza
LED-Vis Si Si No 0
Uv-Vis No Si No 17 No mineraliza
Uv-Vis No No Si 0 No hay adsorcion
Uv-Vis Si No Si 0 No hay adsorcion
No No Si Si 0 No hay adsorcion
Uv-Vis No Si Si 0 No hay adsorcion
Uv-Vis Si Si Si 67 5% de adsorcion
LED-Vis Si Si Si 36 7% de adsorcion

Conclusiones

Se ha logrado preparar con éxito MNPs de Fe3Oa recubiertas por acido
poliacrilico mediante un procedimiento sencillo y de bajo costo,
optimizando una técnica que fue anteriormente expuesta por los
autores. Los materiales se caracterizaron mediante diversas técnicas, y
se probo su actividad como agentes cataliticos en procesos de
degradacion tipo Foto-Fenton para tratar contaminantes acuosos
(AQ7). Los resultados obtenidos son promisorios.
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