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Resumen

Debido al gran interés en desarrollar métodos para la separacion o remocion de metales, una de las
técnicas de gran importancia es la separacion liquido-solido, en este caso el sélido es el material que se
desea sintetizar, el cual tiene como objetivo que tenga utilidad para el tratamiento de aguas residuales.
Por lo que en este trabajo se presentan los resultados del estudio de la sintesis de diversos materiales
de Gelatina-Siloxano para la remocion de metales. Se hicieron pruebas de absorcion del metal cobre (Il)
en soluciones de acido clorhidrico (HCI) y acido sulfdrico (H2SOa4) a diferentes concentraciones y con
agua desionizada. Los resultados obtenidos muestras que nuestros materiales sintetizados tienen cierto
porcentaje de absorcién por el agua, pero no en un medio acido, lo cual nos lleva a buscar las
condiciones adecuadas.

Abstract

Due to the great interest in the development of methods for the separation or removal of metals, one of
the techniques importance in the liquid-solid separation, in this case, the solid is the material to be
synthesized, which aims to Have utility for the treatment of waste water. In this work the results of the
study of the synthesis of various Gelatine-Siloxane materials for the removal of metals are presented.
Metal (II) copper absorption tests were performed on solutions of hydrochloric acid (HCI) and sulfuric
acid (H2S0a4) at different concentrations and with deionized water. The results obtained are shown in the
materials synthesized with a certain percentage of absorption by the water, but not in an acid medium,
which leads them to look for the appropriate measures.
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INTRODUCCION

Uno de los recursos naturales mas importantes en
la tierra es el agua, que cada vez los mantos
acuiferos, estan siendo mas contaminados con la
rapida industrializacién, los cuales contaminan de
manera imprudente con diversos productos
guimicos organicos e inorganicos, teniéndose
enormes cantidades de diferentes metales, tintes
de las industrias de curtiduria, pintura, papel y
textiles que son descargados al ambiente los
cuales son toxicos e incluso carcinégenos, lo que
provoca una grave amenaza ambiental para la
vida acuatica y humana. La disponibilidad y el
acceso a una fuente limpia, segura y sostenible de
agua pura es, por lo tanto, una necesidad urgente
en el siglo actual [1]. Hoy en dia las distintas
industrias, petroquimicos, farmacéuticas entre
otras, es comun concentrar iones de cobre y de
distintos metales para su electrorecuperacion, y
también para la separacion de iones metélicos en
sistemas complejos de un medio, estas
separaciones se suelen hacer mediante diferentes
técnicas como el intercambio i6nico, la ésmosis
inversa, la ultra-extraccién, la oxidacion, la
ozonizacioén, la adsorcion, etc. [2]. A lo largo de los
aflos se ha implementado la extraccion de
diversos materiales a partir de un proceso solido-
liquido, utilizando los diferentes tipos de resinas ya
industrializadas. En este trabajo se elabora un plan
de busqueda para la sintesis de particulas de
gelatina-Siloxano las cuales deben tener
propiedades de absorcion de metales y sean
biocompatibles con medio ambiente.

Hoy en dia, los andamios hibridos procesados por
Sol-gel construidos con fuentes inorganicas y
polimeros naturales (incluyendo  quitosano,
gelatina y colageno) son matrices prometedoras
gue pueden usarse para la regeneracion osea y
para la actividad de adsorcién. Aqui se utilizan los
andamios hibridos procesados sol-gel hechos de
Gelatina-Siloxano (GS). En particular, nuestro
objetivo es proporcionar funcionalidad adsorbente
mediante la modificacion de la sintesis GS con
polidimetilsiloxano hidroxi terminado y por lo tanto,
la producciébn de andamios capaces de atraer
metales [3]. El hidrogel es un biomaterial con una
estructura tridimensional porosa. Ha atraido una
gran cantidad de intereses debido a su potencial
de aplicacion en distintos capos en la medicina, sin

embargo, sus aplicaciones estan restringidas por
las limitadas propiedades fisico-quimicas y su
biocompatibilidad. Como proteina natural, la
gelatina se deriva del colageno después de la
degradacion hidrolitica. La gelatina es también un
biomaterial hidrogel importante debido a sus
propiedades de transicion sol-gel a
aproximadamente 30 ° C. Debido a que el hidrogel
de gelatina pura es usualmente soluble a
temperatura corporal, es necesario un reticulado
fisico o quimico apropiado para evitar la
solvatacion del hidrogel de gelatina y mejorar la
resistencia mecanica. Los siloxanos son agentes
comunes para el enlace quimico cruzado de los
hidrogeles de gelatina [4].

Debido a las propiedades de las particulas de
gelatina-Siloxano, se logré ver que tiene un gran
potencial en la aplicacion para tratamientos de
agua.

MATERIALES Y METODOS
1- Sintesis de Particulas de Gelatina-
Siloxano

Las particulas de Gelatina-Siloxano, se preparan
utilizando gelatinas de (Tipo; Bovino, Comestible,
Nutritivo y Bacteriano). Como reactivos para la
solucion hibrida se utilizaron, 3- (glicidoxipropil)
trimetoxisilano  (GPTMS)  (98%, Aldrich) vy
tetrametoxilsilano (TMOS).

Para cada gelatina se disolvi6 en agua a una
concentracién de 5% en peso, se sometié a una
temperatura de 90°.Posteriormente se afiadieron
GPTMS y TMOS a una relacién de 10% en peso
con respecto a gelatina junto con una agitacion
vigorosa durante 30 min, produciendo una mezcla
espesa. Se afadieron 20 microlitros de HClI 1 M a
la suspension para ser usado como el catalizador
de la reaccion. Los materiales se dejaron durante;
(Bovino: 24 h, Comestible 16 h, Nutritvo 1h vy
Bacteriano 30 min), para completar la gelificacion.
Las muestras se congelaron y se liofilizaron, para
eliminar completamente el agua de la suspension
y para producir un material poroso.

2- Sintesis de Gelatina-Siloxano modificadas
con PDMS-OH

Las particulas de Gelatina-Siloxano modificadas
con Polidimetilsiloxano hidroxi terminado (PDMS-
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OH). Es este caso se utilizé gelatina de tipo
nutritivo, disolviéndola a una relacion del 5 % en
peso, sometiéndola a una temperatura de 90 °C.
Enseguida se afadieron GPTMS Y TMOS a una
relacion de 15 % en peso con respecto a la
gelatina con agitaciéon vigorosa durante 30 min,
justo después se afiadieron PDMS-OH en una
relacion del 5% respecto a la gelatina, produciendo
una suspension espesa. Se utilizo H2SO4 para
catalizar la reaccion. El material se dej6é durante 1
hora para completar la gelificacion. La muestra se
liofilizo para eliminar el agua y producir un material
poroso.

3- Pruebas de absorcion en agua.

Se hicieron pruebas de absorcibn en agua
poniendo una fase solida (FS) que es el material
gue se sintetizo, en contacto con una fase acuosa
(FA) en este caso agua desionizada. Terminando
el tiempo de contacto para cada muestra se
procedio a extraer la FA. Posteriormente se quitd
el exceso de agua en las particulas con papel
filtro, para tener un resultado mas preciso.

4- Pruebas de absorcion de Cu(ll).

Se preparo la FA en soluciones de HCI (0.0001,
0.001, 0.01, 0.1, 1, 2 y 3 mol /L) y soluciones de
H2S04 (1x108, 1x10%, 1x10“ y 1x102 mol/L) con
10 ppm de Cu(ll), para después ponerla en
contacto con la FS con una agitacién de ping pong
(Eberbach modelo 6000) de 99.5 rpm, por un
tiempo de 60 minutos. Posteriormente se procedio
a la separacion de FA, la cual se midi6 en un
equipo de espectroscopia de absorcion atomica
(Perkin-Elmer 3110).

5- Andlisis de DSC (Differential Scanning
Calorimetry)

Se utilizo un equipo TA DSC-2000, solo para la
muestra que mejores resultados se habian
obtenido en la cuestidon se resistencia mecanica
(agitacion).

RESULTADOS Y DISCUSION

Sintesis de particulas de Gelatina-Siloxano.

Se sintetizaron 5 tipos de particulas utilizando los
diferentes agares (Agar: Bovino, Comestible,
Bacteria y 2 del tipo nutritivo). Ver imagen 1.0.

IMAGEN 1.0: Particulas de Gelatina-Siloxano, utilizando los
distintos agares, de izquierda a derecha (agar: Bovino,
Comestible, Bacteriano, Nutritivo, Nutritivo modificado).

Pruebas de absorcion en agua

Los resultados de las pruebas rapidas de
adsorcion de agua (tabla 1.0), se muestras los
resultados obtenido de cada tipo de agar con un
tiempo de contacto de 120 minutos para todos con
una relacién de fase solida sobre fase liquida de
0.1g / 5ml, los agares del tipo comestible, bacteria
y nutritivo sin modificar no muestran adsorcion de
agua, porque estas particulas mostraron poca
resistencia al agua causando su dificil medicién.

Tabla 1.0: Pruebas de absorcion de agua utilizando papel filtro
(P.F) y sin utilizar papel filtro (P.F), de las diferentes particulas
sintetizadas, (-) No se analizo.

Absorcion Absoreion
Tipo de Agar ; con P.F
sin P.F (g)
(9)
Bovino 0.6384 0.2827
Comestible
Bacteriano
Nutritivo
Nutritivo
modificado 1.6632 1.0351

Se puede observar que, de las 5 sintesis de
particulas, dos de ellas (Tipo: Bovino y nutritivo
modificado) lograron absorber una gran cantidad
de agua, por lo que mostraron resistencia al agua,
aunque los dos tipos de particulas mostraron
caracteristicas fisicas diferentes (ver imagen 1.1).
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IMAGEN 1.1: Vista al microscopio de las particulas con mejores
resultados de absorcion en agua. Fotografia izquierda (Agar
Bovino), Derecha (Agar nutritivo modificado).

Pruebas de absorcién de Cu(ll) utilizando
como medio HCl y particulas de tipo Bovino.

Se hicieron pruebas rapidas de adsorcion,
utilizando soluciones a concentraciones de
(0.0001, 0.001, 0.01, 0.1, 1, 2 y 3 mol/L con 10
ppm de Cu(ll)), poniendo en contacto la fase solida
con la fase liquida con una relacion de 0.0125 g/
12.5 ml para las primeras cinco muestras y 0.05g
/10 ml para las siguientes. Los resultados de la
tabla 1.1 muestran que las primeras cuatro
concentraciones no mostraron resistencia al acido,
sin embargo, las cuatro siguientes muestran cierta
cantidad de absorbancia.

TABLA 1.1: Pruebas de absorcion de Cu(ll) utilizando acido
clorhidrico a distintas concentraciones. (-) No se analizo.

absorben una cantidad muy pequefa Cu(ll), pero
muestran resistencia mecanica. Ver tabla 1.3.

TABLA 1.3: Pruebas de absorcion de Cu(ll) utilizando acido
sulfurico a diferentes concentraciones en particulas de agar
nutritivo modificado.

Tipo de (HEso] Cantidad de Cu(ll) (ppm)
Agar (G absorbidos por las particulas
9 ppm Cu(ll) porfas p
0.01 1.605
Nutritivo 0.0001 2.275
Modificado 0.000001 134
0.00000001 0.725

Pruebas de adsorcién de Cu(ll) utilizando
como medio H,SO, y particulas de tipo
Bovino.

Las pruebas de absorcion de Cu(ll) en particulas
de agar Bovino, se hizo la extraccion de Cu(ll) en
una relacion de fase sélida y fase liquida de 0.05 g
/' 5 ml, se muestra que estas absorben casi el 100
% de Cu(ll), ademas de que mostraron resistencia
mecénica. Ver tabla 1.4.

TABLA 1.4: Pruebas de absorcion de Cu(ll) utilizando acido
sulfurico a diferentes concentraciones en particulas de agar
bovino.

Tipo de “:2?1014(]) ':;ZL Cantidad de Cu(ll) (ppm)
Agar cu(ll) absorbidos por las particulas
0.0001 9.595
Bovino 0.000001 9.645
0.00000001 9.9

Tipo Absorbancia
de | [HCIJmol/L | Absorbancia muestra
agar madre
0.0001 -
0.001 -
0.01 -
Bovino 01 .
1 0.104 0.114
1 8.796 10.155
2 10.476 10.613
3 9.718 9.889

Andlisis de DSC (Differential Scanning
Calorimetry) para las particulas de agar
nutritivo modificado y solo agar nutritivo.

Pruebas de absorcién de Cu(ll) utilizando
como medio H.SO, y particulas de tipo
Nutritivo modificado.

Las pruebas de absorcion de Cu(ll) en particulas
de agar nutritivo modificado, se hizo la extraccion

de Cu(ll) en una relacion de fase solida y fase
liguida de 0.05 g / 5 ml, se muestra que estas

El andlisis por calorimetria diferencial de barrido
gue se llevd a cabo a la sintesis de las particulas
de Gelatina-Siloxano, de tipo nutritivo y nutritivo
modificado, para saber si presentan una
transformacion fisica y también si estas absorben
o eliminan calor, en la imagen 2.0 y 2.1
claramente la (Tg) que es una transicion vitrea y la
curva hacia abajo solo es agua y esto existe en las
dos imagenes, La (Tg)ocurre a una temperatura de
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aproximadamente 125 °C, sin embargo, la imagen
2 la (Tg) ocurre a 150 °C.

Temperatura (°C)

Flujo de Calor (mW)

IMAGEN 2.0: Analisis de DSC para particulas de tipo agar
nutritivo. Temperatura (C°) con respecto a flujo de calor (mW).

Temperatura (°C)
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IMAGEN 2.1: Andlisis de DSC para particulas de tipo agar
nutritivo modificado. Temperatura (°C) con respecto a flujo de
calor (mW).

CONCLUSIONES

De acuerdo con los resultados obtenidos, las
mejores sintesis que presentaron propiedades
absorbentes hacia el metal cobre(ll), fueron las de
tipo agar nutritivo modificado y Bovino, sin
embargo el nutritivo modificado mostro poca
afinada por el metal Cu(ll) pero una mejor
resistencia mecanica, mientras tanto el de tipo
Bovino mostro una gran afinita sobre el Cu(ll) pero
presenta menos resistencia mecanica, lo cual nos
indica que las caracteristicas que se deben buscar
es mejorar la sintesis y elaborar una mejor red de
entrecruzamiento de Siloxano o sintetizar un tipo
de hidrogel capaz de tener alguna afinidad hacia
los metales.
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