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RESUMEN

En la actualidad, la contaminacion es un tema de interés de relevancia mundial, es por ello que se han
incrementado las investigaciones enfocadas a la descontaminacion suelos, pero sobre todo a los efluentes de
agua contaminados con metales pesados. En la presente investigacion se realizo el recubrimiento de tela de
algoddn con quitosano para su uso en la eliminacién de cobre en soluciones acuosas. Todas las mediciones para
la cuantificacién del cobre se realizaron utilizando un espectrofotometro de UV-Vis. Las soluciones de
quitosano, con que se obtuvieron los mejores resultados fueron al 1% con la tela sin tratamiento de oxidacién
previo, con una eliminacion de 73,4% de cobre contenido en la solucién y con la de 1% con oxidacion previa de
la tela con una eliminacion del 68,34% de cobre Del mismo, se caracterizd este recubrimiento a través de
técnicas de espectrofotometria de infrarroja con transformada de Fourier (FTIR), microscopia electrénica de
barrido (SEM) y microscopia Optica, observando un recubrimiento notable de quitosano.
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ASTRACT

Currently, pollution is a subject of interest of global significance that is why we have been increased the
research aimed on soil decontamination, but especially the effluent water contaminated with heavy metals. In the
present investigation was made of cotton fabric coated with chitosan for use in the removal of copper in aqueous
solutions. All measurements for the quantification of copper were carried out using a UV-Vis
spectrophotometer. Chitosan solutions with which we obtained the best results were at 1% with the web without
prior oxidation treatment, with a 73.4% removal of copper content in the solution and the oxidation of 1% of the
fabric after an elimination of 68.34% Cu. The same, this coating was characterized by spectrophotometry
techniques Fourier transform infrared (FTIR), scanning electron microscopy (SEM) and optical microscopy,

observing a significant coating of chitosan.
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1. INTRODUCCION

Los biopolimeros naturales son atractivos debido a su capacidad de reducir los iones de
metales de transicion de concentracion a partes por mil millones de concentraciones. La quitina y el
quitosano son de interés comercial debido a su alto contenido de nitrogeno y esto los hace agentes
aglutinantes utiles. Los grupos amino libres en las moléculas de quitosano pueden ser facilmente
protonadas a NH*', en soluciones é4cidas por los que se puede enlazar con sustancias con carga
negativa; mientras que en soluciones alcalinas, el quitosano adquiere una carga negativa debido a la
disociacion de los grupos de CH,OH o de la adsorcion de OH™ de la solucion por lo que se puede
utilizar para eliminar las sustancias con carga positiva. A la molécula de quitosano puede unirse los
iones metalicos como el Cu?*, entre otros, presentes en soluciones acuosas diluidas debido a la

funcion quelante entre los atomos de N [1]. En la Figura 1 se muestra la molécula de quitosano.

255 Rev. Tberoam. Polim., 13(5), 255-261 (2012)


mailto:renesalgado@hotmail.com

Revista Iberoamericana de Polimeros Volumen 13(5), Noviembre 2012
Salgado—Delgado et al. Quitosano para la eliminacion de Cu?*

Quitosano c

Hg
CHo0H Lo
- . 0 |
-0 NH /.
H -
HO
0
0
NH 5

C
0
CHo0H

Figura 1. Unidad repetitiva del quitosano [1].

A pesar de que el cobre es un oligoelemento necesario para la vida, niveles altos de este
elemento en el organismo pueden ser dafiinos para la salud. La inhalacion de niveles altos de cobre
puede producir irritacion de las vias respiratorias. La ingestion de niveles altos de cobre puede
producir nauseas, vomitos y diarrea. Un exceso de cobre en la sangre puede dafiar el higado y los
rifiones, e incluso causar la muerte. El agua con concentraciones de cobre superiores a 1 mg/L

puede ensuciar la ropa al lavarla y presentar un sabor metéalico desagradable [2].

2. PARTE EXPERIMENTAL

2.1. Materiales. Tela de algodon comercial con un didmetro de 3,8 cm, agua destilada
(reactivos Karal CAS: 7732-18-5), anhidrido acético (reactivos Karal CAS:108-24-7), acido
clorhidrico (reactivos Karal CAS: 7647-01-0), hidroxido de sodio (reactivos Karal CAS:1310-73—
2, periodato de sodio (NalQy,), sulfato de cobre (CuSQ,), quitosano, y tripolifosfato de sodio (TPP),
marca Sigma Aldrich.

2.2. Equipo. Se utilizaron los siguientes equipos: infrarrojo MIDAC modelo PRS,
microscopio 6ptico Intel Play QX3, estufa de secado, marca SHEL LAB, modelo N° VAL,
espectrofotometro UV-Visible (Spectronic 20D), estufa marca Thermolyne, parrilla con agitador
magnético, modelo Nuova, marca Thermolyne, y microscopio electronico de barrido JEOL, JSM—
5600LV.

2.3. Metodologia

2.3.1. Recubrimiento con quitosano al 1% de la tela con oxidacion previa. Se cortaron los
circulos de tela de algodén comercial con un 4rea de 11,34 cm?, posteriormente se oxidaron en una
solucion de periodato de sodio (NalO,) al 4% durante dos horas, a 60°C. La solucion de quitosano
al 1% se preparo pesando 1 g de quitosano y disolviéndose en 100 mL de acido acético al 1% (v/v)
a una temperatura de 60°C durante 5 horas con agitacion [3]. Posteriormente se agregaron 5 g de
polietilenglicol (PEG) y se agitd durante una hora a temperatura ambiente. Se vertieron 10 mL de la
solucion anterior en capsulas Petri y se coloco la tela algodon oxidada durante un minuto, se volteo
el circulo para recubrirlo por los dos lados y se dejo un minuto més. Una vez recubierta la tela con
la solucion de quitosano se puso a vaporizacion durante dos horas con agua destilada [4, 5].
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La tela recubierta con quitosano se sumergio en una solucion de NaOH al 5% (m/v) durante
12 horas. Posteriormente se lavo con agua destilada hasta alcanzar un pH neutro.

Se realiz6 una reaccion de entrecruzamiento durante 2 horas con una solucién de tripolifosfato
de sodio (TPP) al 10% (m/v) y un pH de 4, ajustado con &cido clorhidrico, HCI, finalmente la tela
cubierta con quitosano se lavé con agua destilada hasta neutralizar.

2.3.2. Recubrimiento con quitosano al 2% de la tela con oxidacién previa. En este caso se
siguid la metodologia anterior, solo vario la preparacion de la solucion de quitosano al 2%, donde se
pesaron 2 g de quitosano disueltos en 100 mL de &cido acético al 2% (v/v) con agitacion, a una
temperatura de 60°C, durante cinco horas.

2.3.3. Recubrimiento con quitosano al 1y 2% de la tela sin oxidacion previa.

En esta etapa se procedio a realizar las metodologias anteriores omitiendo la primera etapa de
oxidacion. En la Tabla 1, se muestran las especificaciones de las telas en este trabajo, asi como
también su nomenclatura.

Tabla 1. Nomenclatura y especificaciones de las telas tratadas.

Quitosano al 1% Quitosano al 2%

Con oxidacien | Sin oxidacion | Con oxidacion | Sin oxidacion

M1 M4 M3 M2

2.3.4. Pruebas de funcionalidad de la tela. Inicialmente se determind la longitud de onda de
absorcién en un espectrofotdémetro UV-Vis (Spectronic 20D). Se prepar6 una soluciéon 0,5 M de
CuSOQy, haciendo un barrido desde la longitud de onda de 450 hasta 560 nm. La longitud de onda

obtenida del maximo fue de 540 nm (véase la Figura 2).
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Figura 2. Espectro de UV-Vis del i6n cobre.
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Para construir la curva de calibrado (Figura 3), se colocaron diferentes cantidades de agua y
de una disolucién de CuSO, 0,5 M, para obtener molaridades diferentes CuSO,, con un

desplazamiento de 0,005. Posteriormente se leyo la absorbancia de cada disolucion a 540 nm [7, 8].
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Figura 3. Curva de calibracién para el CuSO,4 en donde se muestra la ecuacion obtenida.

Para realizar las pruebas de absorcion, se prepararon 250 mL de una solucién 0,5 M de
CuSOQq, se colocaron 20 mL de la solucion en cuatro vasos de precipitado con agitacion, se
colocaron las muestras de tela con tratamientos diferentes en cada uno de los vasos de precipitado
(el experimento se realiz6 por triplicado), se cubrieron con papel aluminio y se agitaron durante 24
horas. Posteriormente se retir6 cada trozo de tela de los vasos de precipitado para medir la
absorbancia de cada una de las soluciones en el espectrofotémetro a 540 nm.

2.3.5. Caracterizacion por FTIR, SEM y microscopia Optica. La caracterizacion de la tela
recubierta con quitosano, se llevo a cabo por medio de FTIR Modelo PRS, marca MIDAC, con 16
barridos y regién media. La telas se observaron a través de un microscopio éptico Intel Play QX3 'y
de un microscopio electrénico de barrido (SEM) Jeol Modelo JSM-5600LV. En esta Ultima, se
recubrid la muestra con una capa delgada de oro con ayuda de un Desk V marca Denton Vaccum
durante un minuto, porque las membranas no son conductoras y es necesario para obtener mejores

imagenes y con mayor rapidez. Se tomaron las imagenes a 100, 500 y 1.000 aumentos [9].

3. RESULTADOS Y DISCUSION

En la Tabla 2 se muestra la absorbancia de las soluciones puestas en contacto con cada una de

las diferentes muestras de telas recubiertas con quitosano con y sin tratamiento de oxidacion
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previos. Las cuatro metodologias fueron adecuadas ya que se observo un porcentaje de adsorcion

alto en los cuatro casos.

Tabla 2. Resultados de absorcion de cada membrana, pH, los promedios de absorbancia.

Muestra Abs;);gannr;ia 8 pH C; dnscoirk;ti:jzc:\jn % de absorcion
M1 0,025 3,39 0,3417 68,34
M2 0,028 3,36 0,3227 64,34
M3 0,027 3,36 0,3291 65,82
M4 0,021 3,40 ,.367 73,4

En los experimentos realizados se elige como mejor metodologia las muestras M4, ya que
poseen mayor capacidad de absorber iones de cobre que las M1, M2 y M3 y utiliza una cantidad
menor de quitosano sin tratamiento previo de oxidacion.

Los espectros de FTIR de cada muestra se presentan en las Figuras 4 y 5; en ellos se pueden

observar las sefiales caracteristicas de la celulosa y el quitosano.
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Figura 4. Espectro FTIR de las muestras M1 (—)y M4 ().

En las Figuras 4 y 5 se puede observar una posible union existente entre el quitosano y la
celulosa, dicha unién se debe observar en la region de los 1.640 a los 1.690 cm™ que es la region
en donde se encuentran las iminas, pero esta sefial quedaria oculta por el agua absorbida por las
telas. Para poder corroborar si se continuaba con la presencia del quitosano sobre la tela se procedio
a realizar lavados con agua destilada y agitacion. Una vez hecho esto, se obtuvieron imagenes

Opticas para verificar la superficie de esta.
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Figura 5. Espectro de FTIR de las muestras M2 (—) y M3 ().

En la Figura 6, se puede observar que la tela de algodén sometida a una oxidacion previa
contiene méas quitosano adherido. En comparacion con las muestras con quitosano al 1% se observd
mayor cantidad de quitosano adherido en las de 2% de quitosano (b y c) esto se observa claramente

con los cambios de coloracion debido al quitosano sobre la tela.

Figura 6. Imagenes de la tela a) sin tratamiento, b) con quitosano al 2% con oxidacién, y c) con quitosano al
2% sin oxidacion.

Figura 7. Tela de algoddn con recubrimiento de Figura 8. Tela de algoddn con recubrimiento de
quitosano al 1% con oxidacion. quitosano al 1% sin oxidacion.
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Figura 9. Tela de algoddn con recubrimiento de Figura 10. Tela de algodén con recubrimiento de
quitosano al 2% con oxidacidn. quitosano al 2% sin oxidacion.
Se utilizé un microscopio electrénico de barrido, observandose claramente un recubrimiento a
lo largo de la tela (fibras de celulosa). Las Figuras 6 a 9 confirman la presencia de quitosano sobre
la superficie de la tela de algodon. Los cambios morfologicos en la superficie muestran la presencia

de la capa del quitosano sobre las fibras de algodon.

CONCLUSIONES

Los andlisis realizados a las telas de algoddn, muestran que el tratamiento de oxidacién de la
tela no beneficia a la union de la tela con el quitosano de manera que resultara en la formacion de
algln tipo de enlace quimico que pudiera verificarse por espectroscopia FTIR, como se esperaba.
Sin embargo, si existe una evidencia que es confirmada con la misma técnica (FTIR) y las
microscopias (6pticas y SEM) de la presencia de quitosano sobre la tela, lo cual puede demostrar
que la unién entre éstos puede ser fisica o de interaccion quimica secundaria (enlaces de hidrogeno
0 interacciones quimicas débiles). Por otro lado, queda demostrado que el quitosano adherido sobre
la tela en cualquier tratamiento absorbe cantidades importantes de cobre en solucién acuosa con

mas del 60% de Cu®* eliminado de la disolucién en una absorcion estatica.
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