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INTRODUCCION

La contaminacion ambiental en la actualidad es una preocupacion para la
vida humana y para el ecosistema, especialmente la contaminacion del agua
esta creciendo aceleradamente debido a la descarga de aguas residuales de
las industrias. En funcién de su toxicidad los metales pesados como Zn, Cu,
Pb, Ni, Cd, Hg, etc. contribuyen con varios problemas

medioambientales.(Carolin, Kumar, Saravanan, Joshiba, & Naushad, 2017)

El mercurio es un metal pesado que como tal no puede ser degradado o
destruido, es toxico a muy bajas concentraciones, es utilizado para obtener
diferentes productos como pilas, baterias, termémetros, entre otros. Sin
embargo en los Ultimos afios ha sido empleado para la industria de la mineria,
esencialmente en la minera artesanal de extraccion de oro. El Per0 es el
mayor importador de mercurio en Sudameérica, debido a la utilizacion de
mercurio en esta actividad se produce una problematica en contaminacion
medioambiental en rios, lagos, y cuerpos de agua receptores, que estando
cerca a las poblaciones pueden causar diversas enfermedades.(Gonzalez-
Raymat et al., 2017)

Una tecnologia innovadora y de facil manejo es el uso de la electroquimica
para remover diferentes metales pesados, uno de ellos el mercurio; las
técnicas de electrocoagulacion, electroflotacion o electrodeposicion pueden
usar diferentes tipos de electrodos, coagulantes, o reactivos quimicos para
mejorar la eficiencia de la técnica(Prica et al., 2015), de esta manera se
planted que la bentonita al ser una arcilla con gran capacidad adsortiva y de

intercambio i6nico, y que es ampliamente utilizada en la remocién de
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contaminantes en diferentes industrias(Anirudhan & Ramachandran, 2014;
Hamid, Shahadat, & Ismail, 2017) y en la remocion de metales
pesados(Barkat et al., 2014; Naseem & Tahir, 2001), se puede utilizar en el

proceso.

De esta manera, la presente investigacion busca utilizar una técnica
electroquimica con electrodos recubiertos con bentonita, que al ser utilizada
para el recubrimiento de uno de los electrodos, mejorard ampliamente el

método electroquimico para la remocién de mercurio.
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RESUMEN

En los Gltimos afios existe una gran preocupacion por la contaminacion con
metales pesados en el medio ambiente y por los efectos perjudiciales para la
salud de los seres humanos. ElI Hg (Il) causa preocupacion sobretodo en

lechos acuéticos en donde puede llegar a convertirse en metilmercurio.

El Hg (11) fue cuantificado en una estacion voltamperométrica VA-757 se
utilizé6 como electrodo de trabajo disco rotatorio de oro, como electrodo
auxiliar un electrodo de grafito y como electrodo de referencia
Ag/AgCI/NaCl, se realiz6 la estandarizacion de la técnica con un rango de
trabajo entre 2 pg/L y 14 pg/L , y se obtuvo un R? de 0.9972, se evalu6
ademas la precision evaluando la repetibilidad y la precision intermedia, con
valores de CV% menores a 8%, ademas se obtuvo un LOD de 2.39 pugL?y
un LOQ de 2.66 pgL™.

Se evalud el tratamiento electroquimico para la remocion de Hg (1)
utilizando electrodos recubiertos con bentonita. Luego que la suspensién de
bentonita fue sometida a bafio por ultrasonido, se procedié a medir su tamafio,
los resultados mostraron un tamafio de 350 nm aproximadamente, para la
adherencia y la activacion de la bentonita sobre la superficie del electrodo se
utilizé una temperatura de 250 °C, para el sistema electroquimico se utilizé

una fuente de alimentacion regulable en donde se utiliz6 un voltaje de 10 V.

Se elabord un disefio experimental factorial 23, cuyo primer factor fue el pH
de la suspension de la bentonita y se utiliz6 valores de pH 2, pH 10 y un punto
central pH 6, como segundo factor se evalué el nimero de recubrimiento del

electrodo también llamado nimero de pinceladas, cuyos valores fueron 2
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capas de recubrimiento, 10 capas de recubrimiento y como punto central 6
capas de recubrimiento, finalmente se evaludé el tiempo de tratamiento
electroquimico 10 minutos fue el tiempo menor, 50 minutos fue el tiempo
mayor y como punto central se utilizé un tiempo de 30 minutos, todas las

experiencias se evaluaron por triplicado.

Los porcentajes de remocion de Hg (I1), fueron mayores al 10 % en todos los
casos, sin embargo los mejores resultados son aquellos en donde se empled
un pH 2, un nimero de pinceladas de 10 y un tiempo de tratamiento
electroquimico de 50 minutos, obteniéndose resultados superiores a 80% de
porcentaje de remocién. Comparando los tratamientos combinados con
tratamientos que son individuales vemos la relevancia de utilizar un

tratamiento con ambas tecnologias.

El analisis estadistico muestra en el diagrama de Pareto que los tres factores
tienen influencia en el sistema y que el factor mas influyente es el tiempo de
tratamiento electroquimico, en la gréfica de efectos principales se infiere que
a un pH menor el porcentaje de remocion aumenta, a un numero de
pinceladas mayor el porcentaje de remocidn aumenta y que en un tiempo de
tratamiento electroquimico mayor el porcentaje de remocion aumenta,
finalmente en la grafica de interacciones se observa que hay interaccion en
AC (pH y tiempo de tratamiento electroquimico).

Palabras clave: Hg (Il), bentonita, electroquimica, validacion,

voltamperometria

Publicacién autorizada con fines académicos e investigativos

En su investigacion no olvide referenciar esta tesis




UNIVERSIDAD

REPQSITORIO DE CATOLICA

Gl :
TESIS UCSM < DE SANTA MARIA

ABSTRACT

In recent years there is a great concern about the contamination with heavy
metals in the environment and the harmful effects on human health. Hg (1)

causes concern above all in water beds where it can become methylmercury.

The Hg (I1) was quantified in a voltammetric station VA-757 was used as
work electrode rotary gold disk, as an auxiliary electrode a graphite electrode
and as a reference electrode Ag / AgCl / KCI, the standardization of the
technique was performed with a working range between 2 ug / L and 14 pg /
L, and an R? of 0.9972 was obtained, the accuracy was also evaluated by
evaluating the repeatability and intermediate accuracy, with CV% values
lower than 8%, besides an LOD of 2.39 pugl-1 and a LOQ of 2.66 pgL-1.

The electrochemical treatment for the removal of Hg (Il) using electrodes
coated with bentonite was evaluated. After the bentonite suspension was
subjected to ultrasonic bathing, its size was measured, the results found a size
of approximately 350 nm, for the adhesion and activation of the bentonite on
the surface of the electrode a temperature of 250 was used. ° C, for the
electrochemical system an adjustable power source was used where a voltage

of 10 V was used.

A factorial experimental design 23 was elaborated, whose first factor was the
pH of the bentonite suspension and values of pH 2, pH 10 and a central point
pH 6 were used, as the second factor was evaluated the electrode coating
number also called number of brushstrokes, whose values were 2 layers of
coating, 10 layers of coating and as central point 6 layers of coating, finally

the electrochemical treatment time was evaluated 10 minutes was the shortest
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time, 50 minutes was the longest time and as a central point a time of 30

minutes was used, all the experiences were evaluated in triplicate.

The percentages of removal of Hg (I1), were greater than 10% in all cases,
however the best results are those where pH 2 was used, a number of
brushstrokes of 10 and an electrochemical treatment time of 50 minutes,
obtaining results superior to 80% of percentage of removal. Comparing the
combined treatments with treatment that are individual we see the relevance

of using a treatment with both technologies.

The statistical analysis shows in the Pareto diagram that the three factors have
an influence on the system and that the most influential factor is the
electrochemical treatment time, in the graph of main effects it is inferred that
at a lower pH the percentage of removal increases, At a greater number of
brushstrokes the percentage of removal increases and in a longer period of
electrochemical treatment the percentage of removal increases, finally in the
interaction chart it is observed that there is interaction in AC (pH and
electrochemical treatment time).

Keywords: Hg (I1), bentonite, electrochemistry, validation, voltammetry
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ABREVIATURAS

CVv ; Voltamperometria Ciclica

DMA : Directiva marco del agua

D.S. : Decreto supremo

ECA ; Estandares de calidad ambiental

ISO ; International Standard Organization u Organizacion

Internacional de Normalizacién

LOD ; Limite de deteccion, Limit of detection

LOQ . Limite de cuantificacion, Limit of quantification
MINAM : Ministerio del Ambiente

SEM i Microscopia electronica de Barrido

SSA : Area de superficie especifica
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HIPOTESIS

“Debido a que la bentonita es una arcilla con gran capacidad de adsorcion y
de intercambio i6nico es probable que se pueda usar en un tratamiento

electroquimico para la remocion de Hg (IT).”
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OBJETIVOS

e Estandarizar y cuantificar Hg (1) mediante una técnica
voltamperomeétrica.

e Evaluar distintas condiciones de tratamiento; el pH de la suspension
de la bentonita, el nimero de recubrimiento de los electrodos v el
tiempo de tratamiento electroquimico para la remocion de Hg (11).

e Evaluar la capacidad de remocion de Hg (I1) utilizando un tratamiento

electroquimico con electrodos recubiertos con bentonita.

Publicacién autorizada con fines académicos e investigativos

En su investigacion no olvide referenciar esta tesis




UNIVERSIDAD

REPQSITORIO DE CATOLICA

TESIS UCSM < DE SANTA MARIA

CAPITULO |

MARCO TEORICO

1.1. METALES PASADOS

Los metales pesados se encuentran entre los contaminantes mas criticos que afectan la
salud humana y al ecosistema debido a su toxicidad. La exposicion a los metales
pesados puede conducir a diversas enfermedades como el cancer, la hipertension, la
disfuncidn renal, etc. (LU et al., 2018) (RoyChowdhury, Datta, & Sarkar, 2018)

Segun los ultimos estudios, la alta concentracion de metales pesados en aguas
residuales en un problema comun en todo el mundo.(Ma, Egodawatta, McGree, Liu,
& Goonetilleke, 2016; Y. Zhang et al., 2017)

Las cantidades excesivas de metales pesados en los sistemas acuéticos se relacionan
principalmente con actividades mineras en curso. En los paises en vias de desarrollo,
los residuos mineros son abandonados en ciertos lugares debido a la ausencia de la
remediacion del sitio post-mineria, residuos mineros tienen diferentes impactos
ambientales en funcion de su cantidad, sus propiedades fisico-quimicas y los métodos
de almacenamiento.(Xiao, Wang, Li, Wang, & Zhang, 2017) (Palapa & Maramis,
2015)
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Los relaves se erosionan facilmente y por lo general contienen altas concentraciones
de metales. Estos metales se pueden dispersar en forma de soluciones ligados a las
particulas y / o sistemas acuosos. Esto pone en peligro la salud de los habitantes y los
ecosistemas cercanos a las fuentes de contaminacion, el drenaje acido de mina es el
impacto ambiental minero mas grave; agua &cida se forma en condiciones oxidantes
como resultado de proceso de oxidacion minerales de sulfuro, esta acidez puede ser
tamponada con la presencia de algunos minerales particulares, tales como carbonatos
y silicatos, considerando como los principales minerales de neutralizacion; debido a
este proceso, los niveles de metales pesados en el agua se reduciran por precipitacion
en los sedimentos a escala de pH alto. (Campanella et al., 2017; Dutta et al., 2017,
Mhlongo, Mativenga, & Marnewick, 2018) Las concentraciones de metales pesados
aumentan en los sedimentos debido a que éstos tienden a acumularse en el fondo de
los depdsitos.(Bhuyan et al., 2017) Los sedimentos influyen al transporte,
movilizacion y redistribucion de los contaminantes en el medio ambiente. Los metales
pesados pueden ser absorbidos por los materiales en suspension, se acumulan en gran
medida en los sedimentos pero no se almacenan de forma permanente y podrian ser
liberados en respuesta a los cambios en condiciones ambientales. (Nobi, Dilipan,
Thangaradjou, Sivakumar, & Kannan, 2010) La contaminacién de metales pesados de
los sedimentos a menudo se evalla mediante la determinacion del contenido total de
metales; las variaciones de los niveles de metales a lo largo de la corriente pueden
sefialar diferentes fuentes de entrada de metal. El peligro potencial de las
concentraciones medidas en el medio ambiente se evalia ampliamente en el uso de
diferentes indices de contaminacion y técnicas estadisticas multivariantes. (El Azhari,
Rhoujjati, & EI Hachimi, 2016)

1.2. MERCURIO

El mercurio (Hg) es un metal pesado importante, toxico en la salud publica y causa la
preocupacion ambiental debido a sus usos continuos en mineria artesanal.(Cordy et al.,
2013; Reichelt-Brushett et al., 2017)
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El mercurio estd presente en la naturaleza y ha sido puesto en libertad en el medio
ambiente durante siglos como resultado de la actividad humana. Como uno de los
elementos maés téxicos en la tabla periodica, el mercurio y sus compuestos tienen
efectos adversos sobre el sistema nervioso y su desarrollo, asi como los efectos
adversos en el sistema cardiovascular, sistema inmunoldgico, sistema reproductivo y
los rifiones, especialmente para los bebés, nifios y las mujeres embarazadas. (Ha et al.,
2017) (Bjerklund, Dadar, Mutter, & Aaseth, 2017) Por otra parte, el mercurio puede
circular en la atmdsfera, los océanos, y el sistema terrestre durante siglos a milenios
antes de que vuelva a los sedimentos del océano profundo.(Fitzgerald & Lamborg,
2014) Ademas, el calentamiento global y los cambios globales climéaticos pueden
acelerar la removilizacion de mercurio y la bioacumulacion en el medio ambiente y el
ecosistema con un mayor riesgo de exposicion humana. En consecuencia, es cada vez
mas importante para reducir las emisiones de mercurio procedentes de las actividades
humanas. (J. Zhang, Chen, Kim, & Cheng, 2016)

Hg presenta tres estados de valencia (I, Il, y 0), que pueden ser facilmente
transformados o acomplejados por la materia organica en los sedimentos, por lo que
el comportamiento de Hg es muy complejo de predecir. (Marcinek-Jacel, Albinska,
Pawlaczyk, & Szynkowska, 2017; Zhao et al., 2016)

También se debe mencionar que los materiales de particulas finas que presentan un
area de superficie grande tal como 6xidos, oxihidroxidos y silicatos de capa, estan
entre los principales absorbentes de las especies metélicas. Por lo tanto, de la sorcién,
difusion y la precipitacion en agua mineral, puede retardar significativamente la
liberacion de iones metélicos en la gedsfera. (Brigatti, Colonna, Malferrari, Medici, &
Poppi, 2005)

El mercurio (Hg) es uno de los contaminantes més peligrosos reportados en los medios
acuaticos, se encuentran entre los méas altos contaminantes ambientales prioritarios en
el ambito de la Directiva Europea Marco del agua (DMA) y en una escala mundial. La
mayoria de Hg entra en los sistemas acuaticos en su forma inorgénica a través de
descargas puntuales antropogénicas, en su mayoria relacionados con actividades
mineras. A pesar de las restricciones existentes sobre las fuentes antropogénicas de
Hg, sedimentos histéricamente contaminados todavia pueden constituir una fuente de
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Hg para el medio acuatico y, en consecuencia, la biota. (Mohmood et al., 2016) La
mineria artesanal (ASM) es una actividad minera informal con baja tecnologia o
minima tecnologia. Existen mas de 100 millones de personas alrededor del mundo
involucrados en ASM, el oro producido por ASM juega un rol importante, sin embargo

para su extraccion se utiliza la amalgama de mercurio (Hg).(Xiao et al., 2017)

La toxicidad del mercurio causa efectos en la reproduccion, y los efectos genotdxicos
en la fauna acuatica. Los sintomas especificos incluyen la disminucion de la conducta
alimentaria, disminucion de la eficiencia de la alimentacion , y alteracion de la funcién

del sistema inmunoldgico y reproductivo.(Mohmood et al., 2016)

En el Perd existen ciertos estandares que los da el Ministerio del Ambiente (MINAM)

Yy que para mercurio son:

Tabla 1. ECA agua, DS N° 002 — 2008 -MINAM

Cuadro 1: ECA agua aprobado mediante decreto supremo N° 002 - 2008 -

MINAM
Categoria Limite m&ximo permisible Hg/mg/L
1. Poblacional y recreacional 0.001-0.002
2. Actividades Marino Costeras 0.0001-0.00094

3. Riego vegetal y bebida de 0.001

animales
4. Conservacion del ambiente 0.0001

acuatico
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1.3. ARCILLA

El término arcilla aplica a materiales que tienen tamafio menor de 2 pm, son
aluminosilicatos que tienen diferentes caracteristicas, como adsorcion, reacciones de
intercambio cationico, superficie altamente porosa y cristalinidad. (M. K. Uddin,
2017) (Xu et al., 2017) Las arcillas se dividen en cuatro grandes grupos Caolinita,
Montmorillonita, Illita, Clorita. (F. Uddin, 2008)

Las arcillas son productos del proceso quimico de meteorizacién, también influyen en
las propiedades del suelo debido a su capacidad de intercambio, tamarfio de particulas
y alta superficie especifica.(Hubert, Caner, Meunier, & Ferrage, 2012; Ndzana, Huang,
Wang, & Zhang, 2018)

1.3.1. MONTMORILLONITA

La montmorillonita (MMT) es una clase de mineral de arcilla que se distribuye en
rocas sedimentarias y en los suelos. Tiene una variedad de propiedades fisicoquimicas
como adsorcion, hinchazon, catalisis y de intercambio iénico, propiedades que tienen
una gama de aplicaciones como la eliminaciébn de contaminantes en agua,
almacenamiento de residuos reactivos, explotacion de petroleo y cosméticos. (Li,
Kang, Zhang, Zhang, & Ren, 2016) Ademas tiene propiedades Unicas como micro y
mesoporosidad, ademas son precursores efectivos y baratos para adsorbentes de bajo
costo. Montmorillonita es naturalmente cargada negativamente debido a la sustitucion
isomorfa de Si** con Al en el capa tetraédrica de la arcilla.(Rathnayake, Martens, Xi,
Frost, & Ayoko, 2017)
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1.3.2. BENTONITA

La bentonita fue descubierta aproximadamente en 1890 en los Estados Unidos, vy el
nombre, esta asociado con el nombre de un geodlogo estadounidense de la antigua
fortaleza Benton en el este de Wyoming.(F. Uddin, 2008) La bentonita es un material
mesoporoso de aluminosilicato laminar, tiene una estructura cristalina, principalmente
compuesta de montmorillonita con un tipico 2:1 estructura en capas que consta de una
capa octaédrica de aluminio entre dos capas de tetraedros de silice y la superficie de
carga negativa.(Du et al., 2017; Elfadly, Zeid, Yehia, Abouelela, & Rabie, 2017;
Metwally & Ayoub, 2016; Min et al., 2015)

La carga negativa de la superficie es equilibrada por cationes intercambiables como el
Na* o el Ca* presentes en su estructura reticular. Los bordes y las caras de estas
particulas de arcilla pueden adsorber aniones, cationes, no idnicos y contaminantes
polares del agua natural. (Anirudhan & Ramachandran, 2014; Kobayashi, Owada,
Ishii, & lizuka, 2017)

Las bentonitas son rocas ricas en arcilla, son de uso general en la ciencia y la industria
debido a su abundancia en la naturaleza, las propiedades fisicas y quimicas
beneficiosas como la capacidad de intercambio cationico, capacidad de hinchamiento,
de alta superficie especifica y alta capacidad de adsorcion. La bentonita absorbe
eficazmente los contaminantes cationicos debido a la capa de carga negativa.
(Orucoglu & Schroeder)

1.3.2.1. ESTRUCTURA QUIMICA

La composicion quimica de la bentonita depende del lugar de origen y del tipo de
formacion, pero se ha evaluado un rango del porcentaje de sus elementos
constituyentes en forma de 6xidos.
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Tabla 2. Constituyentes de la bentonita

SiO2 (%)  AlOs(%) FeOs(%) MgO (%) CaO (%) KO (%) NaO (%) H:O (%)

47.9-51.2 20.0-271 0.2-1.4 2.1-6.6 1.0-3.7 0.2-0.6 0.3-0.8 17.1-23.7

En la Figura 1 se observa la representacion grafica de un tetraedro, como se observa
estd compuesto de oxigeno y silicio, en el caso del octaedro estd compuesto de

hidroxilos y aluminio. (Krsti¢, 2002)

—

Tetraedro Si0O,
Oxigeno
O Hidroxilos
Aluminio
* Magnesio
Octaedro Al;(OH),

Figura 1 Representacion grafica de tetraedro y octaedro

En la Figura 2 se observa como los tetraedros comparten los vértices de sus bases y
los sittan en el mismo plano, estando el vértice opuesto a la base dirigido hacia la capa
octaédrica con la que comparte el Oz, de modo que los cationes octaédricamente
coordinados quedan rodeados de 4 O, y 2 OH. En la otra parte de la capa octaédrica
se encuentra otra capa de tetraedros, también con los vértices dirigidos hacia la capa
octaédrica. El entramado tiene carga desequilibrada debido a la sustitucion de aluminio
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por silice en la lamina tetraédrica y de hierro y magnesio por aluminio en la capa
octaédrica. A causa de esto y a que las capas de oxigeno estan contiguas, cuando estas
laminas estan apilaradas, la atraccion que las mantiene unidas es débil y los cationes y

moléculas polares pueden entrar entre las capas y causar una expansion.(Krsti¢, 2002)

Oxigeno O
Hidrogeno ®
®
@

Al, Mg
Si, Al

Cationes de
cambio

Figura 2. Estructura laminar de la bentonita

1.3.3. ACTIVACION DE ARCILLAS

Los procesos de activacion de las arcillas son una excelente alternativa para mejorar
las propiedades fisicoquimicas de las arcillas, existen diferentes tipos de activacion,

como térmica, quimica, mecanica, entre otros. (Largo C. Diana, 2013)
Algunas formas de activacion de bentonita son:

a) Térmica: La activacion térmica es el método fisico mas comdnmente utilizado
para eliminar las moléculas de agua en las particulas de arcilla. La porosidad
de la arcilla puede verse afectada por la moléculas de agua adsorbidas e
hidratadas en la bentonita.
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Una referencia de ello es la activacion de la Bentonita en una mufla para la
remocion de Rojo-Congo, en este estudio la temperatura de activacion fue de
100°C obteniéndose la mayor area superficial de la Bentonita.(Toor, Jin, Dai,
& Vimonses, 2015)

b) Quimica: En la activacion quimica se reemplaza los cationes libres por iones
H*. Una referencia de ello es la activacion cida de Bentonita-Ca*2, en donde
con &cidos inorganicos se reemplaza los cationes de Ca*® con iones de
hidrégeno monovalente alterando asi las capas de esmectita e incrementando
el area de superficie especifica (SSA) y la porosidad (Komadel, 2016) .
(Fabryanty et al., 2017)

En la Figura 3 observamos como en una activacion térmica, se eliminan impurezas
ademas de eliminar moléculas de agua, que como ya se menciond afecta la porosidad

de la bentonita.

Surface_
waters

Volatile
impurity

Figura 3. Cambios estructurales en la bentonita con el aumento de la temperatura. (Toor &
Jin, 2012)
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Figura 4. Imagenes en SEM (a) bentonita pura, (b) bentonita activada a 100°C. (Toor & Jin,
2012)

ATA (d)

Figura 5. Imagenes en SEM (c) bentonita activada con 0.1 M HCI and (d) bentonita
activada con 0.1 M HCl a 100 ~C.(Toor & Jin, 2012)

1.4. ELECTRODO

El término electrodo tiene diferentes significados en electroquimica, primero se puede
decir que es la region en donde ocurren procesos electroquimicos, puede ser catodo o

anodo de acuerdo a su carga, en ciertos casos un electrodo puede tener ambas regiones:
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anodicas o catodicas; en segundo lugar en un sentido puramente electroquimico, un
electrodo es un elemento de semicelda como un todo, es decir el electrodo sélido y la

region de electrolito en contacto (Gamburg &  Zangari, 2011)

1.5. VOLTAJE

El voltaje también es conocido como la diferencia de potencial. Es una magnitud fisica
que a lo largo de un circuito eléctrico cerrado impulsa a los electrones, generando flujo
de una corriente eléctrica. La descripcion més exacta es la diferencia de potencial a
causa de que un voltaje (V) es la diferencia de energia potencial entre existente entre
dos puntos.(Fowler, 1986). Su unidad es el voltio o volt (V), su nombre se debe al

cientifico Alessandro Volt, quien en 1800 inventa la pila votaica.

1.6. AMPERAJE

El amperaje es la fuerza de la corriente eléctrica expresada en amperios con el simbolo
A, también se le puede definir como la intensidad de una corriente eléctrica.
Forma parte de las unidades basicas en el sistema internacional de unidades y fue
nombrado en honor al matematico y fisico francés André-Marie Ampeére. Su definicion
exacta fue establecida en 1948 en la Conferencia General de Pesas y Medidas en donde
se definio exactamente. “Un amperio es la corriente constante que, mantenida en dos
conductores rectos paralelos de longitud infinita, de seccidn circular despreciable, y
colocados a un metro de distancia en el vacio, produciria entre estos conductores una

fuerza igual a 2 x 107" newton por metro de longitud.”
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1.7. LEY DE OHM

La ley de Ohm es una ley basica en circuitos eléctricos, establece que la diferencia de
potencial (V) que aplicamos entre los extremos de un conductor determinado es
proporcional a la intensidad de la corriente (I) que circula por el conductor. Ohm
completo la ley introduciendo la nocion de resistencia eléctrica (R) que es el factor de

proporcionalidad que aparece en la relacion entre V 1.

1.8. TECNICAS ELECTROQUIMICAS

1.8.1. ELECTROFLOTACION

La técnica de la flotacion constituye un proceso de separacion por gravedad que se
origind a partir de procesamiento de minerales, su importancia en la economia mundial
es enorme. Sin este proceso de separacion, muchos metales conocidos y materias
primas inorganicas serian muy escasas y costosas. El proceso implica la eliminacion
de los iones hidréfobos / de la superficie inactiva o particulas a partir de soluciones
acuosas, por lo general mediante la adicion de agentes tensioactivos o colectores, y el
paso posterior de burbujas de gas a través de la solucion. (Kyzas & Matis, 2016;
Norori-McCormac, Brito-Parada, Hadler, Cole, & Cilliers, 2017)

En la actualidad la técnica de la flotacion con influencia de electricidad es conocida
como electroflotacion, o flotacion electrolitica, también es usada para el tratamiento
de efluentes, una gran cantidad de burbujas muy pequefias se forma con una
turbulencia minima, el resultado es la aclaracion del efluente. La produccién de gas,
tiempo de residencia y las demas condiciones de funcionamiento de la electroflotacion
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se pueden controlar rdpidamente y facilmente. (da Cruz, Dutra, & Monte, 2016; Kyzas
& Matis, 2016)

1.8.2. ELECTRODEPOSICION

La electrodeposicion consiste esencialmente en la inmersion de un objeto o electrodo
para ser recubierto por un electrolito cargado de iones y de un contraelectrodo, tiene
una conexion de ambos electrodos a una fuente de alimentacidn externa para hacer
corriente flujo posible. El electrodo a revestir esta conectado al terminal negativo de
la fuente de alimentacion, de tal manera que los iones metalicos se reducen a atomos
de metal, que eventualmente forma el depoésito en la superficie. (Casciano, Benevides,
Santana, Correia, & de Lima-Neto, 2017) El proceso de electrodeposicion puede
depender de las concentraciones de iones reactivos, por ejemplo soluciones diluidas
daradn deposicién mas fina. Los cationes o aniones que no tengan lugar en las
reacciones pueden también influir en su adsorcion al sustrato, el cambio en la fuerza
ionica 0 también la conductividad de la solucion. La aparicién de burbujas de
hidrogeno es una caracteristica de la electrodeposicion, el pH interviene en la presencia
de burbujas, a un pH bajo existira mayor presencia de burbujas. (Gamburg & Zangari,
2011) También se puede decir que la electrodeposicion es efectiva para recuperar
metales pesados de flujos de aguas residuales. Estos procesos se realizan para la
recuperacion de metal depositado. Como catodo se podria utilizar un cdtodo del mismo

metal a recuperar, también grafito, etc. (Electrocoagulacién, FEBRERO 2015)

1.8.3. ELECTROCOAGULACION

La coagulacion es uno de los métodos estandar utilizados durante el tratamiento de
aguas residuales contaminadas, por ejemplo, aguas residuales industriales. Sin
embargo, su principal desventaja es la formacion de grandes cantidades de desechos
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solidos y lodo después de la coagulacion. Este inconveniente ha sido estudiado y se ha
propuesto utilizar la electrocoagulacion como alternativa de mejora de este
proceso.(Baran, Adamek, Jajko, & Sobczak)

En la electrocoagulacion se utiliza un &nodo y un catodo como electrodos, donde el
anodo es conocido como &nodo de sacrificio, ya que se consume en el proceso, en el
catodo se produce oxigeno a partir de protones, liberado en forma de burbujas, que
suben a la superficie. Se utilizan materiales como aluminio Yy hierro.
(Electrocoagulacion, FEBRERO 2015)

En el &nodo ocurren las siguientes reacciones:

M5y = Mgy +ne” (Nidheesh & Singh, 2017)

2H,0 = 4H{gq) + Oy(g) + 4e7 (Nidheesh & Singh, 2017)

En el catodo ocurre la siguiente reaccion:

nH,0 +ne~ = (3) Hygy + nOHGy (Nidheesh & Singh, 2017)

1.9. VOLTAMPEROMETRIA

Un equipo voltamperometro consta de una celda electroquimica donde el proceso de
Oxido reduccidon tendra lugar, aqui se encuentran tres electrodos: un electrodo de
trabajo, un electrodo auxiliar y un electrodo de referencia, ademas consta de un sistema
de agitaciéon y una entrada la nitrégeno, el analito serd sumergido en una solucion
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electroactiva que ayudara en el desplazamiento de los electrones hacia la superficie del
electrodo de trabajo.

La voltamperometria es una técnica analitica que se basa en la medida de la corriente
que fluye a través de un electrodo sumergido en una solucion que contiene compuestos
electroactivos, mientras que se impone un escaneo potencial. Este electrodo, es
Ilamado electrodo de trabajo, tiene una superficie pequefia para asumir con rapidez y

precision el potencial impuesto por el circuito eléctrico.

El electrodo puede ser de oro, platino, carbono vitreo, o puede estar presente una gota

de mercurio que cuelga de una punta de un capilar. (Protti, 2001)

La voltamperometria registrara la intensidad, la cual fluye entre el electrodo de trabajo
y el electrodo auxiliar, debido a la reduccion o a la oxidacion del analito, en funcion a

un potencial con respecto al del electrodo de referencia.

19.1. TIPOS DE ELECTRODO DE TRABAJO

> VOLTAMPEROMETRIA CON ELECTRODO DE MERCURIO

La voltamperometria, con electrodo de mercurio, ha sido considerada como una
técnica poderosa en el analisis de analitos inorganicos u organicos, con baja deteccion
y limites de cuantificacion y con alta reproducibilidad y repetibilidad. Los electrodos
de mercurio clasicos han sido usados para el andlisis de iones metalicos. Los electrodos
basados en mercurio son la gota de mercurio colgante electrodo (HMDE), el electrodo
de mercurio (DME / SMDE) y la pelicula de mercurio electrodo (MFE).

El usar el voltamperdmetro tiene una serie de ventajas, entre ellas alta sensibilidad y
reproducibilidad, alto potencial de hidrégeno, amplio rango de potencial catodico,
posibilidad de formar amalgamas e instalaciones para obtener superficies puras.
Debido a su gran toxicidad en los ultimos afios en algunos paises ha sido vetado, sin
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embargo en el caso de voltamperometria, el uso de mercurio no est4 prohibido y
existen muchas investigaciones que utilizan este tipo de electrodos. (Arifio, Serrano,
Diaz-Cruz, & Esteban, 2017)

> VOLTAMPEROMETRIA CON ELECTRODO DE ORO

Los electrodos de oro han sido escasamente utilizados para el analisis de iones
metalicos debido a su limitado rango de potencial de trabajo con potenciales en
comparacion a los electrodos de mercurio, otra desventaja de un electrodo de oro es
que tienen la capacidad de adsorber facilmente aniones en su superficie, sin embargo
este problema se puede resolver aplicando un potencial de desorcion negativo entre la
etapa de deposicion y la etapa de separacion. A pesar de estos inconvenientes es cierto
que el uso de electrodos de oro para el analisis de Hg (11) es uno de los mas apropiados
debido a su alta afinidad por el mercurio que mejora el efecto de preconcentracion.
(Arifio et al., 2017)

Existen otros tipos de electrodo de trabajo, como electrodo de Ag, Pt, grafito, y
electrodos de aluminio, fierro, acero inoxidable, entre otros que son revestidos con
algin material, estos tipos de recubrimiento estan siendo investigados en los ultimos

afios con mas auge.

1.9.2. TIPOS DE VOLTAMPEROMETRIA

> VOLTAMPEROMETRIA DE BARRIDO LINEAL

En el electrodo de trabajo se aplica un escaneo de potencial rapido que varia
linealmente (20 - 100 mV /s). La exploracion comienza antes del potencial de descarga
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y se detiene después, la corriente capacitiva aumenta cuando la velocidad de
exploracion aumenta y no puede compensarse electronicamente. El rendimiento de
esta técnica esta fuertemente restringido, los limites de deteccién varian a niveles de
mg / L. El sistema es estéatico, siendo el transporte de masa resultado de un proceso
difusional .(Ananth, Giridhar, & Renuga, 2009; Nadjo & Savéant, 1973)

> VOLTAMETRIA DE ONDA CUADRADA

Este tipo de voltamperometria es usada en procesos reversibles. Es usada en el modo
HMDE o RDE.

Es una técnica diferencial de gran amplitud, en la base de un potencial consta de una
onda compuesta por una onda cuadrada simétrica que aumenta en forma de escalera.
Durante cada ciclo de la onda cuadrada la corriente se mide dos veces, una al final del
pulso directo y otra al final del pulso inverso. La amplitud de modulacion de esta
técnica es bastante grande, por este motivo los pulsos inversos producen la reaccién
inversa de los productos que se generan en el sentido directo. La diferencia entre esas
dos mediciones se grafica contra el potencial de escalera. La suma se corrientes
anodicas y catédicas da como resultado un voltamperograma en forma de pico que se
forma es simétrico, que se generan en el proceso de oxidacion y posterior reduccion
del analito de interés, que al tener signo opuesto dan como resultado una corriente
mayor, lo que hace esta técnica mas sensible que la de pulso diferencial.(Espinoza E.,
2011)

> VOLTAMPEROMETRIA CICLICA

Con este tipo de voltamperometria podemos obtener datos cualitativos de los datos de
transferencia de electrones. Principalmente investiga la reversibilidad del proceso del

electrodo.
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La voltametria ciclica (CV) es una técnica simple, répida y econémica. CV ha sido
utilizada para determinar la capacidad antioxidante del plasma sanguineo, aceites
vegetales, vinos, zumo de naranja, y correlacionar la respuesta analitica a la
composicion fendlica.(José Jara-Palacios, Luisa Escudero-Gilete, Miguel Hernandez-
Hierro, Heredia, & Hernanz, 2017)

> VOLTAMPEROMETRIA DE REDISOLUCION

Es una de las técnicas mas importantes en voltamperometria debido a que proporciona
niveles de deteccion bajos para metales pesados que van en el orden de 10° a 1022,
tiene una mayor exactitud en los resultados debido a que la acumulacion y la
determinacion se llevan a cabo en el mismo electrodo.

Existen tres técnicas relacionadas a este tipo de voltamperometria, la catédica y la

anodica y la adsortiva.

El fundamento de este tipo de voltamperometria se detalla en los siguientes pasos:

a) Pre-concentracion: En esta etapa a un potencial constante y en agitacion, el
analito se deposita en el electrodo de trabajo.

b) Reposo: En la etapa de reposo la agitacion se detiene, en este periodo el analito
se distribuye completamente sobre la gota de mercurio.

C) Determinacion: En la etapa de determinacion, la velocidad de barrido potencial
sera la velocidad en la cual el voltamperograma estéa siendo registrado. La sefial
de medida es la corriente de pico que se relaciona con la concentracion

analizada.
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Figura 6. a) cronoamperometria, b)cronoamperometria de pulso difeencial, c)
voltamperometria de barrido lineal, d) voltamperometria ciclica.(Climent & Feliu, 2015)
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Figura 7. e) voltametria de escalera; f) voltametria de pulso diferencial; g)
voltametria de onda cuadrada; h) voltametria AC (Climent & Feliu, 2015)

1.9.3.  VALIDACION VOLTAMPEROMETRICA

La validacion en un procedimiento para establecer pruebas documentales que

demuestren cientificamente que un método analitico tiene las caracteristicas de
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desempefio que son adecuadas para cumplir los requerimientos de las aplicaciones
analiticas pretendidas. (Peeters & Martin, 2017)

1.9.3.1. LINEALIDAD

La linealidad se define como la relacion que existe entre la concentracion del analito
y la respuesta del método. Esta relacion es denominada como curva patrén o curva de
calibracion, no necesariamente debe ser lineal para que el metodo sea correcto, cuando

no sea posible la linealidad lo més adecuado es utilizar un algoritmo. (EURACHEM)

1.9.3.2. PRECISION

La precision se expresa matematicamente como la desviacién estandar S, desviacion
estandar analitica (RSD) o coeficiente de variacion (CV). El coeficiente de variacion
(CV) indica la relacion entre la desviacion de una muestra y su media. La precision
corresponde al grado de concordancia entre los ensayos individuales cuando el método
se aplica repetidamente a multiples alicuotas de una muestra homogénea.
(EURACHEM)

1.9.3.3. PRECISION INTERMEDIA

Expresa la variacién dentro del laboratorio, diversos dia, analistas, diversos equipos,
etc. (EURACHEM)
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1.9.3.4. REPETIBILIDAD:

Mismo método, sobre idénticas muestras, en el mismo laboratorio, mismo operador,

mismos equipos de laboratorio, durante un corto intervalo de tiempo. (EURACHEM)

1.9.3.5. LIMITE DE DETECCION Y LIMITE DE CUANTIFICACION

El limite de deteccion es la menor cantidad del analito que puede ser detectada, ademas
es el contenido mas bajo que se puede medir con certeza estadistica
razonable.(EURACHEM)

El limite de cuantificacion es la concentracion minima que puede determinarse con un
nivel aceptable de exactitud y precision, es la caracteristica de funcionamiento que
define la capacidad de un proceso de medicion quimica para cuantificar
adecuadamente un analito. (EURACHEM)
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CAPITULO 11

MATERIALES Y METODOS

2.1. CAMPO DE EJECUCION

2.1.1. LUGAR DE EJECUCION

Las instalaciones de la Universidad Catolica de Santa Maria, Pabellon H-202,

Laboratorio de Investigacion de nuestra Institucion, Laboratorio Proyecto Mercurio.

2.2. MATERIALES

2.2.1. REACTIVOS

Todos los reactivos utilizados fueron grado analitico. Para la preparacion de la
suspension de bentonita, se utiliz6 bentonita sédica y para variar el pH se utiliz6 acido
nitrico 65% (HNO3), ambos de la casa Merck.

Para calibrar el pHmetro se utiliz6 Buffer pH 4, 7 y 10 provenientes de la casa Merck.
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Para la limpieza de los electrodos se utilizé 6xido de aluminio (Al203) de la casa Sigma
Aldrich y acido nitrico 65% (HNO3) de la casa Merck.

Para la lectura voltamperométrica se utiliz, acido perclérico (HCIO4), acido
etilendiaminotetraacético disodico (EDTA-Naz) y cloruro de sodio (NaCl), todos estos
reactivos de la casa Merck. Para la preparacion de la solucidn estandar se utiliz6
Solucion Stock de Hg (I1) 1000 ppm de la casa Merck.

Para la preparacion de las soluciones reactivas se utilizé agua ultrapura 18.2 MQ-cm.

2.2.2. MATERIALES

Se utiliz6 acero inoxidable para la elaboracion de los electrodos, para la celda
electroquimica se utilizd un vaso de precipitado y para la tapa de la celda

electroquimica se utiliz6 material acrilico.

Para el recubrimiento de los electrodos se utilizé un pincel de cerdas de 1 cm2

aproximadamente.

Para conectar los electrodos con la fuente de alimentacion regulable se utilizé dos
cables de cobre revestido, con terminales de “pinzas de cocodrilo”. Ademas se utiliz6

como sellador silicona transparente.

223. EQUIPOS

Un sistema de purificacién de agua EasyPure Il (Barnstead) fue usado para la
preparacion de agua ultrapura. Para la preparacion de la suspension de bentonita se
utiliz6 una balanza analitica, Marca Sartorius, un pHmetro, Marca Methrom 827, un
Stirring Hot Plate, Marca Thermo Scientific. un bafio ultrasonido, Marca Branson
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2510. Para leer el tamafio de las particulas de bentonita se utilizé un equipo Zetazizer
nano ZSP.

Para la activacion de la bentonita y la adherencia en los electrodos se utilizé una mufla,
Marca Thermolyne, 1300 Furnace.

En el proceso electroquimico propiamente dicho se utilizé una fuente de alimentacion
regulable de corriente directa elaborada en el Laboratorio Proyecto Mercurio, también
se utilizé un multimetro multitester Digital Prasek Premium Pr301.

Para la estandarizacion del Hg (I1) y la cuantificacion de Hg (I1) antes y despues del
tratamiento electroquimico se utilizd una estacion voltamperométrica, Marca
Methrom, Modelo VA 757 Computrace, con un electrodo de trabajo disco rotatorio de
oro, un electrodo auxiliar de grafito y un electrodo de referencia de Ag/AgCI/KCI 3
M. Para la medicidn en el voltamperometro se utilizé micropipeta, marca Eppendorf,
de 2 a 20 pL, una micropipeta, marca Eppendorf, de 20 a 200 pL y una micropipeta,
marca Eppendorf, de 100 a 1000 pL.

2.24. SOFTWARE

Para el disefio de los electrodos y la celda electroquimica se utilizd el software
AutoCAD 2015. Para la redaccion de esta investigacion se utilizo el software
Microsoft Office Professional Plus 2013. Ademas para el analisis estadistico se utilizo
el software STATGRAPHICS Centurion XVL.1.

2.3. METODOLOGIA

2.3.1. ESTANDARIZACION VOLTAMPEROMETRICA

En la estandarizacion voltamperométrica para determinacién de Hg (l1), se utiliz6 la
estacion voltamperométrica VA-757, un electrodo de trabajo de disco rotatorio de oro,
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un electrodo de referencia de Ag/AgCIl/NaCl 3 M y un electrodo auxiliar de carbono

vitreo.

La solucion de Hg*? de 1 mg/L, fue preparada a partir de una solucion estandar de
1000 mg/L, esta solucion fue preparada con agua acidificada para lo cual se us6 HNOs
1 %.

En todo método analitico, se debera realizar una validacion a la técnica para determinar
que la cuantificacion de la especie analizar estd dentro de los parametros necesarios,
en este caso se determind la linealidad, precision (repetibilidad y precision intermedia),

limite de deteccion y limite de cuantificacion.

2.3.2. EVALUACION DE BENTONITA Y TRATAMIENTO
ELECTROQUIMICO POR SEPARADO

a)  Se prepar0 una suspension de bentonita al 1 % p/v, pesando 1 g de bentonita en
una balanza analitica (marca Sartorius) suspendiendo en 100 mL de agua
ultrapura obtenida de un equipo Easypure, se vario el pH de las suspensiones a
pH 2 con HNOz y a pH 10 (bentonita en estado natural), la suspension de
bentonita se llevé a un bafio ultrasonido (marca Branson 2510) durante 30
minutos, luego se prepard una solucion acidificada de 100 mL a 1 mg/L de Hg*.
Se afiadio 5 mL de suspension de bentonita a la solucién de Hg (1) estos
tratamientos se hicieron en agitacion constante sobre un Stirring Hot Plate

durante 50 minutos.

b)  Se prepar6 una solucion acidificada de 100 mL a 1 mg/L de Hg*2.y se sumergi6
2 cm? por lado de dos electrodos de acero inoxidable en la solucion, en una fuente
de alimentacién regulable se aplicd un voltaje de 10 V con un tiempo de 50

minutos.
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2.3.3. PREPARACION DE SUSPENSION DE BENTONITA

Se prepar6 una suspension de bentonita al 1 % p/v, pesando 1 g de bentonita en una
balanza analitica (marca Sartorius) suspendiendo en 100 mL de agua ultrapura
obtenida de un equipo Easypure, se varid el pH de las suspensiones, la suspension de
bentonita se Ilevo a un bafio ultrasonido (marca Branson 2510) para disminuir el
tamarfio de las particulas de bentonita, luego esta suspension fue medida en un equipo

Zetasizer nano ZSP para evaluar el tamafio de las particulas.

2.3.4. PREPARACION DE ELECTRODOS

Se disefi6 y elabor¢ electrodos de material acero inoxidable con un espesor de 1 mm
con un area a cada lado de 4 x 2 cm, obteniendo un éarea total aproximada de 16.8 cm?.
Se sumergio un pincel de cerdas en la suspension de bentonita y se procedio a pincelar
uno de los electrodos (4 cm? de cada lado) para su recubrimiento, el electrodo una vez

seco fue introducido en una mufla (marca Thermolyne, 1300 Furnace) a 250°C.

2.35. TRATAMIENTO ELECTROQUIMICO

La celda electroquimica estuvo compuesta por un vaso de precipitado de 250 mL en
donde se coloco 100 mL de la solucion de 1 mg/L de Hg*2acidificada, en el tratamiento
electroquimico se sumergié solamente 2 cm? por lado de electrodo, el resto del
electrodo se aislé con cinta aislante, el &nodo y céatodo estuvieron conectados a una
fuente de alimentacion regulable, el voltaje utilizado fue de 10 V. Luego de cada

tratamiento se tomo una alicuota de 1 mL en un tubo eppendorf.
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2.3.6. CUANTIFICACION VOLTAMPEROMETRICA

Se utilizo la estacion voltamperométrica VA-757, un electrodo de trabajo de disco
rotatorio de oro, un electrodo de referencia de Ag/AgCI/NaCl 3 M y un electrodo

auxiliar de carbono vitreo.

En la celda analitica se coloc6 20 mL de agua ultrapura. 400 pL de EDTA-Naz 0.1
mol/L, 1000 pL de NaCl 0.1 mol/L, 300 pL de HCIO4 concentrado y 50 pL del tubo

eppendorf que contenia la alicuota luego del tratamiento electroquimico.
Los parametros voltamperométricos utilizados son los siguientes:

Anaélisis voltamperométrico de pulso diferencial, con tiempo inicial de purga 0 s; ciclos
de acondicionamiento; potencial inicial 0 V, potencial final 0 V, nimero de ciclos 0;
pretratamiento; potencial de limpieza 1.3 V, tiempo de limpieza 40s, potencial de
deposicién 0.37 V, tiempo de deposicion 100 s, tiempo de equilibrio 10 s; barrido;
potencial inicial 0.47 V, potencial final 0.85 V, amplitud de pulso 0.05 V, tiempo de
pulso 0.04 s, paso de voltaje 0.002 V, tiempo de paso de voltaje 0.1 s, rango de barrido
0.02 V/s y potencial de reserva 1.3.

2.3.7. DISENO EXPERIMENTAL

Se utilizé el software STATGRAPHICS Centurion XVI.I para crear el disefio
experimental. Con el software se hizo un disefio experimental factorial de 2° cuyos
factores fueron pH de la suspension de bentonita, nimero de pinceladas del electrodo
y tiempo de tratamiento electroquimico.

La Tabla 3 nos muestra el disefio experimental realizado, siendo -1 el nivel minimo,

1 nivel maximo y 0 como punto central, estos ensayos fueron realizados por triplicado.
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Tabla 3. Disefio experimental, factores y niveles

NIVELES
FACTORES
-1 1 0
1 pH 2 10 6
2 Pinceladas 2 10 6
3 Tiempo de tratamiento 10 50 30

La Tabla 4 muestra detalladamente los 30 tratamientos que se realizaran a partir del

disefio experimental.

2.3.8.  ANALISIS ESTADISTICO

- El analisis estadistico se desarrollé con el software MICROSOFT EXCEL
2013.
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Tabla 4. Namero de tratamiento vs pH, pinceladas y tiempo de electrodeposicion

TRATAMIENTO pH" N° P” TE
1 10 10 50
2 10 2 10
3 6 6 30
4 10 10 10
5 2 10 10
6 2 2 50
7 6 6 30
8 2 10 50
9 2 2 10

10 10 2 50
11 10 10 50
12 10 2 10
13 6 6 30
14 10 10 10
1Y 2 10 10
16 2 2 50
17 6 6 30
18 2 10 50
19 2 2 10
20 10 2 50
21 10 10 50
22 10 2 10
23 6 6 30
24 10 10 10
25 2 10 10
26 2 2 50
27 6 6 30
28 2 10 50
29 2 2 10
30 10 2 50

pH": pH de la suspensién de la bentonita
N° P*: NUmero de pinceladas o niimero de recubrimiento del electrodo
TE": Tiempo de tratamiento electroquimico en minutos
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CAPITULO Il

RESULTADOS Y DISCUSION

En este capitulo se reportaran y discutiran los resultados obtenidos, en el cual se disefid
y evaluo un sistema electroguimico con un electrodo recubierto por bentonita para la

remocién de Hg (I1).

3.1. ESTANDARIZACION VOLTAMPEROMETRICA

Una estandarizacion voltamperométrica es un procedimiento para establecer pruebas
que demuestren cientificamente que un método analitico tiene las caracteristicas de
desempefio que son adecuadas para cumplir los requerimientos de las aplicaciones
analiticas pretendidas, por lo que se comprobé la linealidad, precision, limite de
cuantificacion y limite de deteccion y exactitud, siendo estos valores sefialados por la
ISO 5725.
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3.1.1. LINEALIDAD

Para evaluar la linealidad se estudiaron 6 niveles de concentracion (0.002, 0.005,
0.007, 0.009, 0.011, 0.014 mg/L), este analisis se realizd por triplicado como se
observa en la Tabla 5.

Tabla 5. Linealidad del método voltamperometrico para determinacion de Hg (I1)

Concentracion  Intensidad | Intensidad Intensidad )

Intensidad S Ccv

(ppm) (nA) 11 (nA) I (nA)
(nA)

0.0023 384.7 380.10 390.19 385.00 5.05 131
0.0046 517.66 511.60 522.36 517.20 5.40 1.04
0.0069 643.39 635.90 649.76 643.01 6.94 1.08
0.0091 756 749.52 760.46 755.32 5.50 0.73
0.0114 861.63 855.44 866.34 861.13 5.46 0.63
0.0136 960.89 951.82 967.26 959.99 7.76 0.81

A partir de la Tabla 5, se elabor6 la Figura 8, en donde independientemente de la
apariencia de la linea, se evalud el coeficiente de regresion lineal (R?)
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Figura 8. Linealidad del método voltamperométrico para determinacién de Hg (1)

En la Figura 8 la ecuacion de la recta esta representada por y = 51848x + 32.835 y el
valor R? fue de 0.9972, como este valor esta proximo a la unidad podemos decir que

se demuestra la relacion entre la concentracion del analito y su respuesta.

3.1.2. PRECISION

La precision no toma en cuenta cuan proximos son los valores sobre el valor real, sino
estudia la variabilidad sobre los diferentes resultados. Los valores aceptados por la
AOAC se muestran en la Tabla 6, el valor que se tomo en este estudio es el de 15%

por haber trabajado con valores de pg/L

En la Tabla 7 se observa la repetibilidad del método que depende muchas veces del
proceso de preparacion de la muestra, es decir, cuanto mayor sea la manipulacion de

la muestra mas probable es que la variabilidad de método aumente.
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Tabla 6. Valores aceptados por la AOAC para coeficiente de variacion

CONCENTRACION COEFICIENTE DE VARIACION

100% 1%
10% 1.5%

1% 2%

0.1% 3%

0.01 % 4%

10 ug/g (ppm) 6%

1 po/g 8%

1 pg/kg (ppb) 15%

Tabla 7. Repetibilidad del método voltamperométrico para determinacion de Hg (I1)

Intensidad Intensidad Intensidad Intensidad S CcVv Int. Confianza
| I Il X (%)

386.76 381.16 394.52 387.48 6.71 173 370.23 404.73

519.16 513.87 524.07 519.03 5.10 098 505.92 532.15

646.10 639.04 651.38 645.51 6.19 096 629.59 661.42

759.13 752.18 764.18 758.50 6.03 0.79 743.01 773.98

864.87 859.52 869.40 864.60 495 057 851.88 877.31

964.74 955.59 969.51 963.28 7.07 0.73 94510 981.46

Publicacién autorizada con fines académicos e investigativos

En su investigacion no olvide referenciar esta tesis




UNIVERSIDAD
CATOLICA .
DE SANTA MARIA

REPOSITORIO DE

TESIS UCSM

Tabla 8. Precision intermedia del método voltamperométrico para determinacion de Hg (11)

Intensidad Intensidad Intensidad Intensidad Intensidad S CVv Int. Confianza
I (nA) Il (nA) I (nA) IV (nA) X (nA) (%)

382.64 379.03 385.86 389.10 384.16 432 112 373.06 395.25

516.16 509.31 520.64 511.59 514.43 503 098 50150 527.35

640.67 632.76 648.13 635.90 639.37 6.69 105 622.17 656.56

752.87 746.85 756.73 749.52 751.49 427 057 740.51 762.48

858.38 851.36 863.27 855.44 857.11 501 0.58 844.22 870.00

957.03 948.05 965.01 951.82 955.48 734 077 936.60 974.36

En la Tabla 8 se observa que para la precision intermedia se tomo como factores el
dia de ensayo (I), analista (1) y equipo (111), generalmente se acepta valores inferiores
al doble del coeficiente de variacion de la repetibilidad. En cuanto a los limites de
confianza con una probabilidad del 95 % representan el intervalo en torno al valor

estimado que contiene el valor real.

3.1.3. LIMITE DE CUANTIFICACION Y LIMITE DE DETECCION

Los LOQ y LOD fueron obtenidos a partir de los datos obtenidos en la linealidad, la
Figura 9 fue realizada con estos datos y se determind la pendiente de la curva de donde
se pudo obtener el valor Yy,.
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En la Figura 10 se observa como se construyd otra recta en donde el eje de las
ordenadas estaba compuesto por las desviaciones estdndar y el eje de las abscisas por
las concentraciones en donde la desviacion estandar de las respuestas Sy correspondera

al valor de la ordenada de origen de esta recta.

1200 ~
y =50651x + 282.5
1000 + R2 = 0.9972
< 800 -
£
2
S 600 -
2
9]
£ 400 -
200 -
O T T T T T T T 1
0.000 0.002 0.004 0.006 0.008 0.010 0.012 0.014 0.016
Concentracién Hg (ppm)

Figura 9. Intensidad (nA) vs concentracion Hg (I1) (ppm)
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1.0

0.0

0.000 0.002 0.004 0.006 0.008 0.010 0.012 0.014 0.016
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Figura 10. Desviacion estandar vs concentracién Hg (11) (ppm)
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El limite de deteccion se puede definir con la siguiente formula:

Ypi+3S 1
bi+3Spr 1

LOD = 7

(Sengiil, 2016)

A partir de ella se encontro el LOD:

LOD : 0.002393mg/L o 2.3926 ug/L

Ademas para hallar el limite de cuantificacion que nos revelard un resultado con

precision y exactitud confiables tomamos la siguiente formula:

Yp1+10Sp; 3 1

207 % Vi

(Sengiil, 2016)

En donde se pudo encontrar LOQ:

LOQ : 0.002662mg/L o0 2.662 ug/L

Podemos decir que el método voltamperométrico para determinacion de Hg (I1) es

capaz de detectar 2.6 pg/L con una buena precision y exactitud.

3.2. EVALUACION DE BENTONITA Y TRATAMIENTO
ELECTROQUIMICO POR SEPARADO

a) Se evalud el porcentaje de remocion de Hg*?, en donde se utilizé diferentes
suspensiones de bentonita a pH 2 y pH 10, estos tratamientos se realizaron por
triplicado como se observa en la Tabla 9 el mayor porcentaje es el que se

encuentra en los valores de pH 2.
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Tabla 9. Porcentaje de remocion de Hg (11) a diferentes
pH en la suspension de bentonita

%R-pH 10" %R-pH 2
7.2 12.6
7.7 12.2
7.3 12.0

%R-pH 10*: porcentaje de remocion Hg+2 con suspension de bentonita a pH 10
%R-pH 2*: porcentaje de remocién Hg+2 con suspension de bentonita a pH 2

b) Como se puede observar en la Tabla 10, se evalud el porcentaje de remocion
de Hg*?, en donde se utiliz6 electrodos de acero inoxidable para el tratamiento

electroquimico.

Tabla 10. Porcentaje de remocion con electrodos sin
recubrimiento de bentonita

%R-sin recubrimiento”

32.8

32.7

30.4

%R-sin recubrimiento*: porcentaje de remocién de Hg*? sin suspension de bentonita
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3.3. PREPARACION DE SUSPENSION DE BENTONITA

La bentonita es una arcilla que puede medir alrededor de 2 pum, luego de preparar la
suspension y ser llevada a un bafio ultrasonido se comprobd que puede reducir su
tamafo alrededor de 1.6 um, recientemente, se han desarrollado diversos estudios
utilizando la sonicacion como método para la reduccion del tamarfio de las particulas,
implicando una delaminacion, asi como la rotura entre sus capas, pero conservando el
carécter cristalino original de la arcilla.(Poli, Batista, Schmitt, Gessner, & Neumann,
2008)

La delaminacién consiste en la rotura del laminado de la arcilla a lo largo del plano
que separa las distintas capas de la misma, esta rotura conduce a una reduccion de la
dureza de sus capas, de esta forma se abrird mas espacios entre ldminas y aumentara

el area superficial que beneficiara a la adsorcion de contaminantes.

Tabla 11. Tiempo de sonicacion vs tamafio de particulas

Tiempo sonicacion Tamafio de particulas (nm)
15 min 387.87 £ 0.40
20 min 383.13 + 0.58
30 min 327.37 £0.51
40 min 351.57 +0.90
60 min 371.10 £ 0.75

A partir de la suspension de bentonita, en un equipo Zetazizer nano ZSP.se analiz6 el
tamafio de las particulas sometidas a un bafio ultrasonido en donde se varié el tiempo

de sonicacién como se presenta en la Tabla 11
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Para que una particula sea considerada en tamafio nanométrico, sus valores oscilaran
entre 1nm a 100nm.(Anjum, Miandad, Wagqas, Gehany, & Barakat; Schmalz, Hickel,
van Landuyt, & Reichl, 2017), la bentonita a pesar de medir aproximadamente 2 um
y haber disminuido su tamafio, ain no se llega a la escala nanomeétrica deseada. Como
se observa en la Tabla 11 las suspensiones de bentonita se sometieron a bafio
ultrasonido durante 15, 20, 30, 40 y 60 minutos por triplicado, el tamafio de las
particulas leidas en el equipo Zetazizer nano ZSP varia entre 300 a 400 nm

aproximadamente.

Tabla 12. Analisis de varianza de un factor para diferentes tiempos de sonicacion

Origen de o e Promedio Valor
las \ de los F Probabilidad critico
.3 cuadrados libertad

variaciones cuadrados para F
Entre

grupos 7447.46 4 1861.87 4343.39 3.7779E-16 3.48

Dentro de

los grupos 4.29 10 0.43
Total 7451.75 14

En la Tabla 12 se presenta el analisis de varianza de un factor, donde el valor P es
menor que el valor de significancia 0.05, de esta manera se puede comprobar que existe
diferencia significativa entre los diferentes tiempos de sonicacion, siendo el menor
tamafo de particula el obtenido a los 30 minutos de tratamiento, de esta manera se

tomo este tiempo de sonicacién para todos los ensayos siguientes.
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3.4. PREPARACION DE ELECTRODOS

En la Figura 11 se muestra el disefio elaborado con el software AutoCAD de los
electrodos de acero inoxidable, este material fue elegido por ser un material inerte,
econdmico y reutilizable. Las dimensiones de estos electrodos fueron de 4 cm de largo
por 2 cm de ancho con un espesor de 1 mm, los electrodos tuvieron un area total de
16.8 cm?. La suspension de bentonita preparada al 1% y sometida a bafio ultrasonido
durante 30 minutos sirvio para recubrir al electrodo con pinceladas. Se pincel6 4 cm?
por cada lado en uno de los electrodos y en el tratamiento electroquimico se sumergio

solamente 2 cm? por lado, el resto del electrodo se aisld con cinta aislante.

T 1 mm. T 1 mm.
= =
[&] [&]
=+ =+
. - . .
| - o | | - o |
| 2 cm. | ' 2 cm. |

Figura 11. Disefio de electrodos de acero inoxidable

En la Tabla 13 se muestra diferentes temperaturas de 100, 250, 350 y 500°C a las
cuales los electrodos de acero inoxidable fueron sometidos luego de ser recubiertos

con la suspensién de bentonita.
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La temperatura elegida para recubrir la suspension de bentonita en el &nodo fue la de
250°C, en esta temperatura se mostro una adherencia de las particulas en los electrodos

y no se presento dafio del electrodo (es decir formacion de grietas o coloracion oscura).

Tabla 13. Adherencia de particulas y dafio del electrodo respecto a las
temperaturas

Dafio del electrodo (grietas, coloracién
Adherencia

Temperatura (°C) oscura)
100
250 2
X
350 ¢
X
500 X

35. TRATAMIENTO ELECTROQUIMICO

Se disefio la celda electroquimica con el software AutoCAD, la representacion del
tratamiento electroquimico se puede observar en la Figura 12, en esta figura
observamos las partes y materiales del tratamiento electroquimico, primeramente
constd de una celda electroquimica que tenia capacidad para 250 mL, 2 electrodos de
acero inoxidable en donde uno de ellos ya fue recubierto con suspension de bentonita,
ademas consto de una fuente de alimentacion regulable y 2 cables, un polo positivo

representado con el color rojo y un polo negativo representado con el color negro.
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Fuente de Poder

Electrodos Depositados
con Bentonita

~—
Celda Electroquimica

Figura 12. Disefio de celda electroquimica con electrodos dopados con
bentonita

La celda electroquimica contenia 100 mL de Hg (II) a 1 mg/L. la suspension de
bentonita que sirvio para recubrir uno de los electrodos, el nimero de pinceladas con
el que se recubria la superficie del electrodo varié de acuerdo al disefio experimental
realizado, la forma de pincelar el electrodo se realizé de la siguiente manera: se
sumergio el pincel de cerdas en la suspension y en un solo sentido se pincel6 el area
antes mencionada, primero se pincelé una de las caras del electrodo, se esperd un
tiempo para que seque y cuando seco se pincelo la otra cara del electrodo, finalmente

este electrodo fue sometido a calor en una mufla a una temperatura de 250°C.

En cada tratamiento electroquimico se tuvo que volver a preparar la suspension de
bentonita, primeramente preparada al 1 % para luego variar su pH de acuerdo al disefio
experimental y finalmente ser sometida al bafio ultrasonido durante 30 minutos,
también hay que mencionar que luego de cada tratamiento electroquimico se procedid
a realizar la limpieza de los electrodos con una solucion de HNO3z concentrado, luego

se aplicé Al>O3, finalmente se lavo con agua ultrapura.
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Se emple6 un potencial de 10 V que se corrobor6 en cada medicion con un multimetro.
De acuerdo al disefio experimental se determiné el tiempo de tratamiento

electroquimico.

35.1. DISENO EXPERIMENTAL

El disefio experimental realizado fue el que figura en la Tabla 4, se cumpli6 con todas
las repeticiones sefialadas. Se evalud tres factores como son el pH, el numero de
pinceladas y el tiempo de electrodeposicion. Para variar el pH de la suspension de
bentonita a 2, 6 y 10, primeramente se analizo el pH de la bentonita al 1 % vy se
determin6 un pH aproximado de 10, finalmente para obtener suspensién en pH de 2 'y
6 se utilizd6 HNOs. El nimero de las pinceladas varia en los tratamientos, se dio una
pincelada y se sometio a calor en mufla y asi sucesivamente hasta completar el nimero
de pinceladas necesarias para cada tratamiento, es necesario recalcar que cada vez que
se sacaba de la mufla se tuvo que esperar un tiempo prudente para que el electrodo este
completamente frio y asi continuar pincelando. Finalmente el tiempo de
electrodeposicion se siguié como nuestro disefio experimental lo indicaba, se observd
durante el tiempo de electrodeposicion pequefias burbujas que se pegaban a los

electrodos.

35.2. CUANTIFICACION VOLTAMPEROMETRICA

Los resultados del porcentaje de remocion se muestran en la Tabla 14,

E=(,—S)/S,x100
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Donde:

E: Eficiencia de remocion del sistema [%]
S: Concentracion final

So: Concentracion inicial

En la Tabla 14, observamos los 30 ensayos realizados con sus respectivos porcentajes
de remocion, en todos los casos el porcentaje de remocion supera el 10%, los mayores
porcentajes de remocidn se encuentran alrededor del 80%, se muestra que a menor
pH (2), con un mayor ndmero de pinceladas (10) y con un mayor tiempo de
electrodeposicion (50 min) el porcentaje de remocion aumenta. Los menores
porcentajes de remocion son los tratamientos cuyo pH era de 10, el nimero de
pinceladas de 2 y el tiempo de electrodeposicion de 10. Con estos valores podemos
decir que a un menor pH de la suspension de bentonita, la bentonita tiene mejores
propiedades de adsorcion y de intercambio iénico y que dentro del sistema
electroquimico beneficiaria el porcentaje de remocién de Hg (1), también concluimos
que a un tiempo de tratamiento electroquimico mayor el porcentaje de remocion de Hg

(1) aumenta.

Al comparar los resultados de la Tabla 14 con resultados de las Tablas 9 y 10, se
observa la diferencia de los porcentajes de remocion en los tratamientos por separado
y el tratamiento combinado entre la bentonita y la electroquimica, justificando de esta
manera que cuando se utilizan ambos tratamientos a la par, la bentonita adherida en el
electrodo mejorara la superficie de contacto del electrodo, haciendo asi que de esta

manera los porcentajes de remocion aumenten.
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Tabla 14. Porcentaje de remocién segun disefio experimental

TRATAMIENTO pH" N° P* TES %R*
1 10 10 50 52
2 10 2 10 13.11
3 6 6 30 37.89
4 10 10 10 32.65
5 2 10 10 34.22
6 2 2 50 72.36
7 6 6 30 42.7
8 2 10 50 84.49
9 2 2 10 28.43
10 10 2 50 48.92
11 10 10 50 59.28
12 10 2 10 13.58
13 6 6 30 41.74
14 10 10 10 25.44
15 2 10 10 34.25
16 2 2 50 73.82
17 6 6 30 41.79
18 2 10 50 86.31
19 2 2 10 30.39
20 10 2 50 52.54
21 10 10 50 54.4
22 10 2 10 20.06
23 6 6 30 40.5
24 10 10 10 32.84
25 2 10 10 32.65
26 2 2 50 67.64
27 6 6 30 44.98
28 2 10 50 84.2
29 2 2 10 29.66
30 10 2 50 53.98

pH*: pH de la suspensién de la bentonita
N° P*: NUmero de pinceladas o nimero de recubrimiento del electrodo
TE*: Tiempo de tratamiento electroquimico en minutos
%R*: Porcentaje de remocion Hg (I1)
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3.6. ANALISIS ESTADISTICO

El analisis estadistico de los resultados fue evaluado con el software
STATGRAPHICS Centurion XVL.I, evaludndose de esta manera tres gréaficas, el

diagrama de Pareto, la gréfica de efectos principales y la gréafica de interacciones.

Diagrama de Pareto Estandarizada para % Remocion

C:Tiempo electrodeposicion o+
/= -
B:Pinceladas
a1 —
BC I
AB ‘
0 4 8 12 16 20 24
Efecto estandarizado

Figura 13. Diagrama de Pareto para la respuesta de remocion de Hg (11)

El diagrama de Pareto (Figura 13) muestra como es que afecto cada variable al sistema
de remocion de mercurio. Las interacciones se muestran en orden decreciente de
importancia, en el cual se puede observar como factor C: Tiempo de electrodeposicion,
A: pH, B: Pinceladas, AC: pH-Tiempo de electrodeposicion, BC: Pinceladas- Tiempo
de electrodeposicion y AB: pH- Pinceladas. Las variables més influyentes son C, A, B

y AC, en esta grafica se muestra efectos significativos con el 95% de confianza.

La gréfica de efectos principales para remocién de Hg (I1) (Figura 14), evidencia una
fuerte influencia en las tres variables del sistema pH, nimero de pinceladas y tiempo

de electrodeposicion.
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Primeramente podemos observar una tendencia positiva en el nimero de pinceladas,
evidenciando que a mayor numero de pinceladas el porcentaje de remocion serd
mucho mayor, de igual forma se observa una tendencia positiva en el tiempo de
electrodeposicion, de tal forma podemos decir que en un mayor tiempo de

electrodeposicion el porcentaje de remocion de Hg (11) aumenta.

Caso contrario ocurre con el pH de la suspension de la bentonita, existe una tendencia

negativa, es decir a menor pH existird un mayor porcentaje de remocion de Hg (11).

Grafica de Efectos Principales para % Remocion
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Figura 14. Gréfica de efectos principales para remocién de Hg (1)

Los tres mejores tratamientos en nuestro estudio muestran que a un pH de 2, un nimero
de pinceladas de 10 y un tiempo de electrodeposicion de 50 minutos, existen

porcentajes de remocion de Hg (1) que superan el 80%.

En la Figura 15 se observa la grafica de interacciones, en donde A es el pH (2-10), B
es el nimero de pinceladas de la suspension de bentonita al (2-10) y en donde C es el
tiempo de electrodeposicion en el tratamiento (10 — 50 minutos) En esta grafica se
observa la interaccion AB, AC y BC.
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En AB cuando se empleo 2 pinceladas y se fue aumentando el pH, el porcentaje de
remocion de Hg (Il) disminuyd; el mismo comportamiento se observd cuando se
empled 10 pinceladas; sin embargo, al usar 2 pinceladas se alcanz6 un porcentaje de
remocion aproximado de 51 % y con 10 pinceladas, este valor se incrementd en 10

unidades aproximadamente (61 %).

En AC cuando se empleé 10 minutos de tratamiento electroquimico y se fue
aumentando el pH, el porcentaje de remocion de Hg (I1) disminuyo; de igual forma
ocurrio al usar 50 minutos de tratamiento electroquimico; sin embargo al usar 10
minutos de tratamiento electroquimico se obtuvo aproximadamente 31% de porcentaje
de remocion y al usar 50 minutos de tratamiento, este valor aumenta en 50 unidades

con un porcentaje de remocion aproximado del 81%.

En BC observamos que cuando empleamos un tiempo de electrodeposicion de 10
minutos y disminuimos el pH, el porcentaje de remocién de Hg (1) aumenta, el mismo
comportamiento ocurre cuando se empled un tiempo de electrodeposicion de 50
minutos, sin embargo al usar un tiempo de electrodeposicion de 10 minutos se alcanzé
un % de remocion aproximado de 31% y cuando se utiliz6 un tiempo de
electrodeposicion de 50 minutos el % de remocion de Hg (Il) aument6 en
aproximadamente 40 unidades (71%).

Grafica de Interaccion para % Remocion

81
71
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Figura 15. Gréfica de interaccién para remocion de Hg (1)
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Finalmente al observar la Figura 15, vemos que en donde ocurre una interaccion
significativa es en AC es decir pH y tiempo de electrodeposicion, esto lo inferimos al
imaginar que la linea Ay la linea C en algin momento van a interaccionar a diferencia

de AB y BC.
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CAPITULO IV

CONCLUSIONES

PRIMERA. Se estandarizd y cuantifico la remocién de Hg (Il) en una estacion

voltamperométrica con disco rotatorio de oro.

SEGUNDA. Se evalud la capacidad de remocién de Hg (Il) utilizando un tratamiento

electroquimico con electrodos recubiertos con bentonita.

TERCERA. Se determino en todos los tratamientos un porcentaje de remocion mayor al
10%, siendo los mas relevantes los porcentajes de remocion que estan por encima del 80
% de porcentaje de remocién utilizando un pH de 2, un nimero de pinceladas de 10 y un

tiempo de tratamiento electroquimico de 50 minutos.

50
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CAPITULO V

RECOMENDACIONES

e Optimizar el tamafio de las particulas de bentonita hasta llegar a una escala
nanométrica.

e Utilizar bentonita natural con el fin de reducir costos y darle un valor agregado
a esta arcilla.

e Optimizar el sistema con energia solar para reducir gastos de produccion.
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CAPITULO VI
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ANEXOS

ANEXO I: GRUPOS DE ARCILLAS MAS IMPORTANTES

Solution  Group Name Member Minerals General Formula Remarks

1 kaolinite kaolinite, dickite, nacrite AlSi;Os (OH)4 members are polymorphs
(composed of the same
formula and different structure)

2 montmorill-onite  montmorillonite, (Ca,Na H)(Al,Mg.Fe.Zn)» X indicates varying level
or smectite pyrophyllite, talc, (S1,Al),0,4(0OH)»-XH,0 of water in mineral type
vermiculite, sauconite,
saponite, nontronite
3 illite illite (K,H)AL (Si,Al)y O,5(OH),-XH,0 X indicates varying level
of water in mineral type
4 chlorite (i) amesite, (i) (Mg, Fe),AlSi>0,4(OH)g each member mineral has separate
(11) chamosite, (i1) (Fe.Mg)s Fes AlSi;0,(0OH)g formula; this group has relatively
(111) cookeite, (111) LiAls 81304 (OH) 5 larger member minerals and is
(iv) nimite etc. (iv) (N1,Mg.Fe.Al)zAlS1;0,,(OH) y  sometimes considered as a separate

group, not as part of clays

ANEXO 2: MICROGRAFIA SEM DE LA BENTONITA (a) 6000X, (b) 10000X
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ANEXO 4: SUSPENSION DE BENTONITA. (A) SIN SONICAR, (B) CON
SONICACION
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ANEXO 5: ADHERENCIA DE BURBUJAS DENTRO DEL SISTEMA
ELECTROQUIMICO EN FUNCIONAMIENTO

ANEXO 6: VOLTAGRAMA DE LA DETERMINACION DE Hg (1) POR
VOLTAMPEROMETRIA

Determination of Mercury with Gold RDE
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