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RESUMEN

La contaminacion de suelos agricolas por metales pesados, como el plomo (Pb),
constituye una grave amenaza ambiental y sanitaria, especialmente en zonas
influenciadas por actividades mineras, debido a su persistencia, toxicidad y capacidad de
bioacumulacion. El presente estudio tuvo como objetivo determinar la capacidad de
adsorcion de Pb*" mediante nanoparticulas de hierro cero (nZVI) biosintetizadas a partir
del extracto de mashua en sueclos contaminados de la comunidad de Paxa, asi como
analizar el efecto del tamafno de particula del suelo y la concentracion de nanoparticulas.
La metodologia se desarrollé en dos etapas: en la primera, se realizo la sintesis de las
nZV1y se caracterizaron sus grupos funcionales, tamafio y naturaleza mediante FTIR,
SEM y XRD, respectivamente; en la segunda etapa, se evaluo el porcentaje de adsorcion
de Pb? mediante un disefio factorial 32, considerando dos factores a tres niveles: tamafio
de particula del suelo (63, 125 y 250 um) y concentracion de nanoparticulas (0.01, 0.02
y 0.03 g/100 mL), cada uno con tres repeticiones. Los resultados evidenciaron que el
extracto presentd un contenido de compuestos fendlicos de 107.52 mg de acido galico/L,
asociados a grupos funcionales identificados en el espectro FTIR. Asimismo, el andlisis
SEM mostré una morfologia esférica y subesférica, con diametros entre 49.03 y 87.54
nm, y naturaleza amorfa. El mayor porcentaje de adsorcion de Pb** (99.45 %) se obtuvo
con suelo de 63 um y 0.03 g/100 mL de nanoparticulas. Ademas, el analisis estadistico
evidenci6 que ambos factores tuvieron efectos altamente significativos (p < 0.001). En
conclusion, las nanoparticulas biosintetizadas a partir del extracto de mashua mostraron
una alta eficiencia en la remocion de Pb*", lo que evidencia su potencial como una

alternativa efectiva, econdmica y sostenible para la remediacion de suelos contaminados.

Palabras clave: Adsorcion, Biosintesis, Nanoparticula de hierro, Plomo, Suelos

agricolas, Mashua.
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ABSTRACT

The contamination of agricultural soils by heavy metals, such as lead (Pb), constitutes a
serious environmental and health threat, especially in areas influenced by mining
activities, due to its persistence, toxicity and capacity for bioaccumulation. The present
study aimed to determine the adsorption capacity of Pb** by zero iron nanoparticles
(nZV]) biosynthesized from mashua extract in contaminated soils of the Paxa community,
as well as to analyze the effect of soil particle size and nanoparticle concentration. The
methodology was developed in two stages: in the first, the synthesis of the nZVI was
carried out and their functional groups, size and nature were characterized by FTIR, SEM
and XRD, respectively; in the second stage, the percentage of Pb?*" adsorption was
evaluated using a 3?2 factorial design, considering two factors at three levels: soil particle
size (63, 125 and 250 um) and nanoparticle concentration (0.01, 0.02 and 0.03 g/100 mL),
each with three replications. The results showed that the extract presented a phenolic
compound content of 107.52 mg gallic acid/L, associated with functional groups
identified in the FTIR spectrum. Likewise, the SEM analysis showed a spherical and
subspherical morphology, with diameters between 49.03 and 87.54 nm, and amorphous
nature. The highest percentage of Pb*" adsorption (99.45 %) was obtained with 63 um
soil and 0.03 g/100 mL of nanoparticles. In addition, the statistical analysis showed that
both factors had highly significant effects (p < 0.001). In conclusion, the nanoparticles
biosynthesized from mashua extract showed a high efficiency in the removal of Pb*,

which evidences its potential as an effective, economical and sustainable alternative for

the remediation of contaminated soils.

Keywords: Adsorption, Biosynthesis, Iron nanoparticle, Lead, Agricultural soils,

Mashua.
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INTRODUCCION

La contaminacién de suelos por metales pesados representa una problematica ambiental
relevante a nivel global, debido a su persistencia, baja degradabilidad y efectos adversos
sobre los ecosistemas (Haghighizadeh et al., 2024). Este problema se ha intensificado en
las ultimas décadas como consecuencia del crecimiento industrial, la mineria, el uso
indiscriminado de agroquimicos y la disposicion inadecuada de residuos, lo que ha
incrementado la acumulacion de estos contaminantes en diferentes matrices ambientales
(Zhang & Li, 2022). En particular, el plomo (Pb) destaca por su elevada toxicidad,
estabilidad quimica y capacidad de bioacumulacion, lo que favorece su incorporacion en
la cadena trofica y su acumulacién en organismos vivos, generando riesgos significativos

para la salud humana y el equilibrio ecologico (Ali et al., 2023).

Ante esta problematica, la nanotecnologia aplicada a la remediacion ambiental ha
despertado gran interés debido a las propiedades fisicoquimicas de los nanomateriales,
tales como su elevada area superficial, alta reactividad y capacidad adsorbente, las cuales
favorecen la interaccion con diversos contaminantes presentes en el suelo (Khan et al.,
2019;L1 et al.,, 2014), superando las limitaciones de los métodos convencionales de
remediacion, como la estabilizacion, la fitorremediacion y la electrodidlisis, los cuales
suelen ser lentos y costosos (Mitra et al., 2022). Asimismo, el lavado de suelos mediante
agentes quelantes presenta limitaciones para su aplicacion a gran escala (Wang et al.,
2014). En particular, las nanoparticulas de hierro cero han demostrado alta eficiencia en
la adsorcion de Pb**, favoreciendo su inmovilizacion en el suelo (Eslami et al., 2018). Las
nanoparticulas se sintetizan convencionalmente mediante métodos fisicoquimicos
(Castro etal., 2018; Kumani et al,, 2023), como la reduccion quimica utilizando
borohidruro de sodio (NaBHa), técnica empleada debido a su elevada eficiencia y
capacidad para producir nanoparticulas altamente reactivas (Arora et al., 2025; Zhu et al.,
2018). Sin embargo, estos métodos presentan limitaciones relacionadas con el uso de
reactivos toxicos, elevados costos de produccion y generacion de residuos quimicos

peligrosos, los cuales pueden ocasionar impactos negativos sobre el ambiente y la salud

humana (Arora et al., 2025; Castro et al., 2018).

Frente a ello, la sintesis verde de nanoparticulas emerge como una alternativa sostenible
al emplear extractos vegetales con compuestos bioactivos de funcion reductora y

estabilizante (Haider et al., 2024). En este sentido, la mashua negra, tubérculo andino con
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alto contenido de compuestos fenodlicos y antocianinas (Apaza et al., 2020), presenta un
alto potencial para la biosintesis de nanoparticulas, ya que favorecen la reduccion de iones
férricos (Fe*') a hierro cero (Fe°), promoviendo la formacién de nanoparticulas con
propiedades adecuadas para la adsorcion de Pb** (Dai et al., 2022; Eslami et al., 2018).
No obstante, hasta la fecha no se han reportado estudios que empleen mashua en la

biosintesis de estos nanomateriales, lo que evidencia un vacio en la investigacion.

En este contexto, la eficiencia de adsorcion de Pb** mediante nanoparticulas puede verse
influenciada por diversos factores operacionales, como el tamafo de particula del suelo y
la concentracion de nanoparticulas, los cuales determinan la disponibilidad de sitios
activos y la interaccion entre el adsorbente y el contaminante (Zhang et al., 2025). En la
comunidad de Paxa, ubicada en el distrito de Tiquillaca, region de Puno se han reportado
concentraciones elevadas de plomo en suelos agricolas. Asimismo, las condiciones
edaficas, como el pH 4acido (4.1) y el bajo contenido de materia organica (0.8%),
favorecen la movilidad y biodisponibilidad del plomo, incrementando su potencial
impacto en los ecosistemas y la salud humana (Fernandez et al., 2022). Ante ello, la
presente investigacion tuvo como objetivo determinar el porcentaje de adsorcion de
plomo en suelos contaminados mediante nanoparticulas de Fe biosintetizadas a partir de

la céscara de mashua negra.
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CAPITULOT
PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA
1.1.  Situacion problematica

A nivel global, la contaminacion de suelos por metales pesados, especialmente por plomo
(Pb), constituye una grave problematica ambiental y sanitaria debido a su elevada
toxicidad, persistencia y capacidad de bioacumulacion. Este metal carece de funcion
biologica y puede provocar alteraciones neurologicas, renales y cardiovasculares,
afectando principalmente a poblaciones vulnerables como nifios y mujeres gestantes
(Patocka & Kuca, 2016; Romero et al., 2015). La exposicion ocurre a través del consumo
de aguay alimentos contaminados, asi como por la inhalacion de particulas de suelo (Peng
et al., 2019; Zartarian et al., 2023; Zhao et al., 2018). Asimismo, la USEPA y la ATSDR
consideran al plomo como un contaminante altamente peligroso debido a su solubilidad
y naturaleza no biodegradable, caracteristicas que favorecen su permanencia en el
ambiente y dificultan su remocioén (Basu et al., 2017; Kushwaha et al., 2018). A escala
mundial, la concentracion media de Pb en suelos superficiales es de 32 mg/kg, asociada
a riesgos ecotoxicologicos significativos; ademas en 2021 su exposicion fue responsable
de mas de 1,5 millones de muertes (Francy etal, 2020; Song etal., 2025). Esta
problematica también ha sido reportada en suelos agricolas de China, donde se registraron
concentraciones de hasta 1386 mgkg (Han etal, 2025). De igual manera, en
Latinoamérica se encuentra estrechamente vinculada a las actividades mineras,
metalargicas e industriales; por ejemplo, en Zacatecas (México) se reportaron valores que

llegan 9 216 pg/g en suelos proximos a zonas industriales y plantas de reciclaje (Soto
et al., 2019).

A nivel nacional, el Per presenta una problematica significativa asociada a la
contaminaciéon por plomo, estrechamente vinculada a su intensa actividad minera
(Chavéz et al., 2011). En el distrito de Hualgayoc, region Cajamarca, se han identificado
niveles de Pb en la capa superficial del suelo que varian entre 670 y 4683 mg/kg,
superando ampliamente los limites establecidos (Cruzado etal.,, 2021). En la Bahia
Interior de Puno, Andrade et al. (2020), reportaron concentraciones de hasta 505,2 mg/kg
en suelos agricolas ubicados alrededor de la laguna de oxidacién, evidenciando un alto

grado de contaminacion por metales pesados, con implicancias directas en la seguridad

alimentaria.
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En la comunidad de Paxa, distrito de Tiquillaca, la disposicion inadecuada de residuos
provenientes de una planta concentradora hoy inactiva y considerada un pasivo ambiental
ha ocasionado una severa contaminacion en los suelos agricolas. De acuerdo con
Fernandez et al. (2022), se registraron niveles de 679.9 mg/kg, cifra que supera
ampliamente el Estandar de Calidad Ambiental para suelos agricolas (70 mg/kg);
Ademas, estos suelos presentan un pH acido (4.1) y bajo contenido de materia orgénica
(0.8 %), condiciones que favorecen la movilidad y biodisponibilidad del metal,

incrementando su incorporacion potencial en la cadena trofica (Fernandez et al., 2022;
Zhang & Li, 2022).

Ante esta problematica, resultd necesario desarrollar alternativas de remediacion
efectivas y sostenibles para reducir la contaminacién por plomo en suelos agricolas. Las
nanoparticulas de hierro cero han demostrado una elevada capacidad para la remocion de
metales pesados; sin embargo, los métodos convencionales de sintesis presentan
limitaciones ambientales y econdmicas (Arora et al., 2025; Mystrioti et al., 2014). En este
contexto, la mashua negra, tubérculo andino ampliamente cultivado en la region Puno,
destaco por su elevado contenido de compuestos fendlicos y antocianinas con capacidad
reductora, lo que permitid su empleo en la biosintesis de nanoparticulas de Fe® (Luera
et al., 2025; Paucar et al., 2020). No obstante, existe escasa informacion sobre el uso de
extracto de cdscara de mashua negra para la obtencion de nanoparticulas aplicadas a la
remediacion de suelos contaminados con plomo. Por ello, la presente investigacion
determind el porcentaje de adsorcion de plomo mediante nanoparticulas de Fe°
biosintetizadas con extracto de mashua negra en suelos contaminados de la comunidad
de Paxa, incorporando un enfoque de economia circular mediante la valorizacion de la

cascara del tubérculo andino.
1.2. La pregunta de investigacion
1.2.1. Pregunta general

(Cudl es la capacidad de adsorciéon de plomo (Pb) con nanoparticulas de Fe®
biosintetizadas de la cascara de Tropaeolum tuberosum en suelos contaminados

de Paxa, bajo parametros de control (tamafio de particula y concentracion)?
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1.3.

14.

1.2.2. Preguntas especificas

- (Qué caracteristicas presentan las nanoparticulas de hierro cero valente
biosintetizadas a partir de la cascara de mashua negra (Tropaeolum

tuberosum)?

- ¢Cual es el porcentaje de adsorcion de Pb** en funcion de la concentracion

de nanoparticulas y el tamafio de particula del suelo contaminado?
Objetivos
1.3.1. Objetivo general

Determinar la adsorcion de plomo (Pb) con nanoparticulas de Fe® biosintetizadas
de la céascara de Tropaeolum tuberosum en suelos contaminados de Paxa, bajo

parametros de control (tamafio de particula y concentracion).
1.3.2. Objetivos especificos

- Biosintetizar y caracterizar las nanoparticulas de hierro cero valente a

partir de la cascara de mashua negra (Tropaeolum tuberosum).

- Determinar el porcentaje de adsorciéon de plomo (Pb), en funcién a la
concentracion de nanoparticula y el tamafio de particula del suelo

contaminado de la comunidad de Paxa.
Justificacion
1.4.1. Justificacion ambiental

La investigacion se justifica por la necesidad de mitigar la contaminacion de
suelos agricolas en la comunidad de Paxa (Ferndndez et al.,, 2022). En este
contexto, la aplicacion de nanoparticulas de hierro cero obtenidas mediante
biosintesis representa una solucion efectiva para la remediacion de suelos
contaminados con plomo (Zhang et al., 2025), ya que permite reducir la movilidad
y biodisponibilidad del metal (Zhang & Li, 2022), limitando su incorporacion en
la cadena trofica a través de los cultivos y contribuyendo a la proteccion de los

ecosistemas locales, asi como a la salvaguarda de la salud humana (Baragafio
et al., 2020).
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1.4.2. Justificacion tecnologica

El estudio se justifica por la aplicacion de una técnica innovadora para la
remediacion de suelos contaminados, basada en la biosintesis de nanoparticulas
de hierro cero a partir del extracto de cascara de mashua. Esta metodologia
aprovecha los compuestos bioactivos presentes en este tubérculo andino,
principalmente polifenoles y antocianinas, como agentes reductores naturales
(Apaza et al., 2020), los cuales permiten la conversion de iones férricos (Fe**) a
hierro metalico (Fe°), posibilitando la sintesis de nanoparticulas mediante un
enfoque mas sostenible en comparacion con los métodos convencionales que
utilizan reactivos quimicos peligrosos (Arora et al., 2025; Machado et al., 2013).
Estudios recientes han demostrado que las nanoparticulas de hierro cero
sintetizadas por rutas verdes presentan mayor estabilidad y mantienen eficiencias
de remocion superiores al 98% durante periodos prolongados, a diferencia de las
nanoparticulas quimicas cuya eficacia disminuye con el tiempo (Ferro etal.,
2025). Asimismo, las nanoparticulas de hierro presentan alta reactividad y una
elevada relacion superficie-volumen, caracteristicas que optimizan los procesos
de adsorcion de contaminantes como el plomo, manteniendo su eficacia incluso

en suelos con pH &cido, condicion frecuente en zonas afectadas por actividades

mineras (Liet al., 2014; Zou et al., 2016).
1.4.3. Justificaciéon social

La contaminacién por plomo en suelos agricolas constituye un problema que
afecta la salud humana y la seguridad alimentaria de las poblaciones que dependen
de la agricultura para su alimentacion y sustento economico (Peng etal., 2019;
Romero et al., 2015). La presencia de este metal en los suelos agricolas limita la
produccion de alimentos seguros y favorece la entrada del plomo a la cadena
alimentaria mediante su absorcion por los cultivos (Akaras et al., 2024). En este
contexto, la aplicacion de las nanoparticulas de hierro contribuira a disminuir la
movilidad y disponibilidad del plomo en el suelo, favoreciendo la recuperacion de
areas agricolas contaminadas y reduciendo el riesgo de exposicion de la poblacion

a este metal (Salas et al., 2021).

18



1.5.

1.4.4. Justificacion economica

La biosintesis de nanoparticulas de hierro cero mediante métodos ecologicos
presenta beneficios econémicos, ya que emplea precursores de bajo costo y reduce
el uso de reactivos quimicos costosos (Mystrioti et al., 2014). Estudios recientes
sefialan que, a escala de laboratorio, la sintesis puede reducir entre 30 % y 45 %
los costos asociados a reactivos al reemplazar agentes reductores convencionales,
como el borohidruro de sodio (NaBHa4), por biomasa vegetal de bajo costo (Keshta
et al.,, 2026). En este contexto, la cdscara de mashua negra, rica en compuestos
fendlicos con capacidad reductora y estabilizante, constituye una alternativa
potencialmente mas accesible y sostenible para la obtencion de nanoparticulas de
Fe®, favoreciendo el aprovechamiento de recursos locales y la reduccion del

consumo de sustancias quimicas peligrosas (Apaza etal., 2020; Haider et al.,

2024).
Formulacion de hipotesis
1.5.1. Hipotesis general

Las nanoparticulas de hierro cero valente biosintetizadas a partir de la cascara de
mashua negra (Tropaeolum tuberosum) presentaron una capacidad significativa
de adsorcion de plomo (Pb), la cual vari6 en funcion del tamafio de particula del

suelo y de la concentracion de nanoparticulas de Fe°.
1.5.2. Hipotesis especificas

- Los compuestos fenolicos de la ciscara de mashua negra (Tropaeolum
tuberosum) actuaron como agentes reductores en la biosintesis del hierro,

permitiendo la reduccion de Fe** a Fe® y la obtencion de particulas de

tamafio nanométrico.

- Elporcentaje de adsorcion de plomo (Pb**) en los suelos contaminados de
la comunidad de Paxa supero el 80 %, siendo directamente proporcional a
la concentracion de nanoparticulas e inversamente proporcional al tamafio

de particula del suelo.
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2.1.

CAPITULOII
REVISION DE LA LITERATURA
Antecedentes de la investigacion
2.1.1. Internacional

Sanchez et al. (2026), evaluaron la eficiencia de remocién de Pb (II) mediante
nanoparticulas de hierro sintetizadas con extracto de cascara de papaya en
soluciones acuosas y aguas residuales mineras. Las nanoparticulas fueron
caracterizadas mediante FTIR, UV-Vis y SEM, y se aplicaron ensayos en lote para
analizar el proceso de adsorcion. Los resultados mostraron estructuras irregulares,
superficie rugosa y tendencia a la aglomeracion de las nanoparticulas, bajo
condiciones optimas (pH = 7, concentracion de nanoparticulas =a 0.1 gy tiempo
de remocion = 45 min); Ademas, alcanzaron eficiencias de remocion cercana al

98 %.

Zhang etal. (2025), realizaron una revision exhaustiva sobre el uso de
nanoparticulas de hierro cero valente en la remediacion de suelos contaminados
por metales pesados, con énfasis en Pb?*. El estudio tuvo como objetivo analizar
los métodos de sintesis y modificacion de nanoparticula, asi como los mecanismos
de interaccidon metal-nanoparticula. Los resultados mostraron que los
nanomateriales presentan alta afinidad por Pb>" removiéndolo mediante
adsorcion, reduccion y coprecipitacion. Asimismo, se evidencid que la sintesis
verde mejora la estabilidad y dispersion de las nanoparticulas, reduciendo costos

e impacto ambiental y permitiendo alcanzar mas del 99 % de remocion en tiempos

cortos.

Du et al. (2023), desarrollaron un estudio orientado a evaluar la sintesis verde de
nanoparticulas de hierro cero valente empleando extractos de t¢ verde, con el
objetivo de analizar la influencia de las condiciones de sintesis sobre sus
propiedades fisicoquimicas, estabilidad coloidal y eficiencia en la remocioén de
plomo Pb?*. El trabajo consisti6 en la preparacion de extractos de té a diferentes
temperaturas, la sintesis de nanoparticulas de hierro bajo distintas proporciones
extracto/solucion férrica y la evaluacion de su comportamiento mediante andlisis

de potencial zeta, sedimentacion y capacidad de eliminacion de Pb2". Los
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resultados mostraron que los extractos obtenidos a 80 °C, en una proporcion
volumétrica 1:1, produjeron nanomateriales con excelente suspensibilidad y
mayor reactividad. El material optimizado alcanzé una capacidad de eliminacion
de Pb(Il) de 377.3 mg/g, valor aproximadamente siete veces mayor que el
obtenido con nanoparticulas sintetizadas mediante métodos quimicos

tradicionales (50.31 mg/g).

Danila & JanuSevicius (2022), evaluaron la eficiencia de remocion de metales
pesados (Cd, Cu, Niy Pb) en suelos contaminados y tratados con nanoparticulas
de hierro cero-valente. La metodologia consistid en contaminar artificialmente el
suelo con sales metalicas y posteriormente aplicar nanoparticulas en dosis de 0.35
%, 0.70 % y 1.05 % en peso de suelo seco; luego se realizod el lavado de suelos
con acido acético para extraer los metales. Los experimentos se llevaron a cabo
por triplicado y se analizaron mediante ANOVA y pruebas Tukey. Los resultados
mostraron que en el suelo control el Pb se encontraba principalmente en forma
intercambiable (83.3 %), mientras que con el incremento de la dosis de
nanoparticula esta fraccion disminuy¢ progresivamente hasta 52.3 % en la dosis
mas alta, evidenciando el efecto de las nanoparticulas sobre la movilidad y

especiacion del Pb en el suelo.

Sun et al. (2021), tuvieron como objetivo evaluar la capacidad del hierro cero
valente (ZV]) para remediar suelos contaminados con plomo Pb(Il), analizando
su mecanismo de adsorcion. En cuanto a la metodologia, el estudio se desarrolld
en dos etapas: en la primera, realizaron experimentos de adsorcion en solucion,
variando la dosis de ZVI (5, 10 y 20 g/L), la concentracion inicial de Pb(II) (100
a 1600 mg/L), el tiempo de reaccion y el pH, caracterizando el nanomaterial
mediante SEM, BET y DRX; en la segunda etapa, realizaron experimentos de
incubacion mezclando directamente el ZVI con suelo contaminado con Pb(NOs).
a concentraciones de 3 y 6 mg/kg, aplicando dosis de ZVIde 0.1%, 0.2% y 0.4%
del peso del suelo. Los resultados mostraron que en solucion la eficiencia de
remocion alcanz6 el 98% con la dosis optima de 10 g/L, con una capacidad
maxima de adsorcion de 88.28 mg/g; mientras que en el suelo, la dosis de 0.4%
presentd el mejor efecto de fijacion, logrando transformar el Pb(II) desde la

fraccion ligada a o6xidos de Fe/Mn hacia la fraccion residual, es decir,

mmovilizandolo de forma estable dentro del suelo.

21



Zhou et al. (2021), evaluaron el uso de nanoparticulas de hierro para estabilizar
plomo (Pb) y mejorar la resistencia del suelo contaminado. Aplicaron dosis de 0.2
% a 10 % de nanoparticulas en suelo arcilloso contaminado con nitrato de plomo
Pb(NOs)2, observando disminucion significativa del Pb en fracciones moviles y
un aumento de la resistencia al corte de 7.25 kPa a 69.33 kPa. Este efecto se
atribuyd a la formacion de 6xidos hidratados de Fe/Pb y microburbujas que
mejoraron la compactacion. El estudio concluye que las nanoparticulas de hierro
permiten inmovilizar el plomo y reforzar la estructura del suelo, siendo 1til para

la remediacion del suelo.

Gautam etal. (2020), evaluaron la eficiencia de remocion de Pb(I) con
nanoparticulas a base de hierro sintetizadas con extracto de hojas de Moringa
oleifera. La investigacion fue de tipo experimental, empleando técnicas de
caracterizacion como SEM, EDX, DLS, FTIR y XRD, ademas de ensayos en lote
para analizar la adsorcion. Los resultados mostraron que las nanoparticulas
presentan morfologia esférica con tamafios entre 60 y 100 nm y estructura
heterogénea. Bajo condiciones Optimas, se alcanzé una eficiencia de remocion de

hasta 94.08% en aproximadamente 60 minutos.
2.1.2. Nacional

Mullisaca (2024), abord6 la contaminacion por Pb** en suelos y su movilidad
hacia aguas subterraneas, proponiendo su inmovilizaciéon con nanoparticulas de
hierro biosintetizadas con extracto de hojas de quinua. Las nanoparticulas de
hierro presentaron didmetros de 1.5-100 nm (TEM), radicales oxidrilos OH
(FTIR) y 16% de hierro y 84% de oxigeno evaluado por DRX. Se logr6 una
remocion del 99.9 % a pH 4 y 45 °C, con capacidad de adsorcion maxima de 49.9
mg/g. El autor concluye que estas NP-Fe son una alternativa ecologica, eficiente

y sostenible para remediar suelos agricolas contaminados con plomo.

Chumbiray & Hidalgo (2022), determinaron la eficiencia de nanoparticulas de
hierro cero en la remocion de cromo hexavalente (Cr(VI)) en soluciones acuosas.
La investigacion fue de tipo experimental con un disefio factorial. Se evaluaron
dos factores principales: la dosis de nanoparticulas (0.25 g, 0.50 g y 0.75 g) y el
tiempo de contacto (20, 30 y 40 minutos). Se trabajo con soluciones acuosas de

Cr(VI) a concentraciones iniciales de 15.02 ppm y 49.7 ppm, en volimenes de
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200 mL. El estudio analizé los efectos individuales de cada factor y su interaccion
mediante andlisis de varianza (ANOVA). Los resultados mostraron que la
eficiencia de remocion alcanzd valores de hasta 92.61 % en condiciones Optimas
(0.75 g de nanoparticulas y 40 minutos de contacto), evidenciandose que el
incremento de la dosis de nZVI y del tiempo de contacto mejora

significativamente la remocion del contaminante.

Villalva (2021), tuvo como objetivo evaluar el efecto del volumen de extracto de
eucalipto y la concentracion de FeCls en la sintesis verde de nanoparticulas de
hierro. La metodologia consistio en la obtencion de nanoparticulas mediante
reducciéon biologica utilizando extracto de eucalipto, las cuales fueron
caracterizadas mediante SEM, EDX y FTIR para determinar su morfologia,
composicion elemental y grupos funcionales. Los resultados mostraron la
formacion de nanoparticulas esféricas con un tamafio promedio de 93.1 nm,
compuestas principalmente por hierro, oxigeno y carbono, ademas de la presencia
de grupos funcionales como carboxilicos, fendlicos y alcoholicos. Asimismo, las
nanoparticulas lograron reducir la concentracion del colorante Naranja Directo de
200 mg/L a 0.23 mg/L, evidenciando alta eficiencia en la remocioén del

contaminante.
2.1.3. Local

Huamaliano & Jove (2024), evaluaron nanoparticulas de oxido de hierro
biosintetizadas con extracto de hojas de eucalipto para remover arsénico en aguas
subterraneas. La sintesis verde utilizo extracto de eucalipto como agente reductor
e hidréxido de sodio NaOH como estabilizador de pH. Las nanoparticulas
obtenidas fueron caracterizadas mediante FTIR, DLS y SEM. La evaluacion de la
influencia de las variables experimentales se realiz6 mediante andlisis de varianza
(ANOVA). Los resultados de FTIR evidenciaron grupos funcionales hidroxilo (—
OH), carbonilo (C=0) y enlaces Fe—O. El andlisis DLS mostr6 tamafios entre 66
y 206 nm, mientras que las imadgenes SEM revelaron particulas cuasi esféricas con
tendencia a la aglomeracion. Finalmente, se logré una eficiencia de remocion de

arsénico del 99.3 % a pH 7, dosis de 260 mg y 15 min de contacto.
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2.2.

Marco teorico

2.2.1. Suelo

El suelo es un cuerpo natural estratificado formado por procesos fisicoquimicos y
bioldgicos que reorganizan minerales y materia orgdnica. Actila como soporte
ecologico esencial, vinculando la atmdsfera, la litosfera y la hidrosfera, y

sustentando la biodiversidad y las actividades humanas (McBratney & Hartemink,
2024).

2.2.2. Salud y calidad del suelo

La salud y calidad del suelo se refieren a su capacidad para funcionar como un
sistema activo que sostiene la productividad vegetal, la biodiversidad y el
bienestar humano. Estas dependen de sus propiedades fisicas, quimicas y
bioldgicas, y de su capacidad para regular procesos ambientales como la calidad
del agua y el equilibrio climatico, bajo condiciones especificas de uso y manejo

(Lehmann et al., 2020; Biinemann et al., 2018).
2.2.3. Suelos contaminados

La contaminacién del suelo se refiere a la presencia de sustancias quimicas o
elementos potencialmente toxicos en concentraciones que alteran las propiedades

y funciones naturales del suelo, afectando su calidad y los servicios que

proporciona al ambiente y a la sociedad (Cachada, 2025).
2.2.4. Pasivo ambiental minero

Los pasivos ambientales mineros (PAM) comprenden depoésitos de relaves,
desmontes y otros residuos generados por actividades mineras que permanecen en
el ambiente tras el cierre o abandono de las operaciones, constituyendo una fuente
potencial de contaminacion (Cacciuttolo etal., 2023). Estos pasivos pueden
liberar metales potencialmente toxicos hacia el suelo y los cuerpos de agua,
generando impactos ambientales persistentes en los ecosistemas circundantes (Liu

et al., 2024).
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2.2.5. Drenaje acido de mina y su impacto en el suelo

El drenaje 4cido de mina (DAM) es un proceso geoquimico originado por la
oxidacion de minerales sulfurados, principalmente la pirita (FeS:), al entrar en
contacto con el oxigeno y el agua durante actividades mineras, generando acido
sulfarico (Lusantono et al., 2026). Este ambiente acido incrementa la solubilidad
y movilidad de metales pesados en el suelo y el agua, favoreciendo su dispersion
hacia el entorno (Thomas et al., 2024), Como consecuencia, provoca degradacion
del suelo, alteracion de ecosistemas y riesgos para la salud humana, siendo su
control y mitigaciébn un aspecto critico en zonas mineras. Su generacion e
intensidad dependen de factores mineraldgicos, geoquimicos y ambientales

(Lusantono et al., 2026).
2.2.6. Contaminacion del suelo por EPT

El suelo actia como un reservorio de elementos potencialmente toxicos (EPT),
los cuales, al acumularse en concentraciones elevadas y aumentar su
biodisponibilidad, pueden alterar las funciones del ecosistema edafico, afectar el
crecimiento vegetal y representar riesgos para la salud humana (Patinha et al.,
2025).

2.2.7. Metales pesados

Los metales pesados son elementos quimicos que presentan una densidad
relativamente alta (mayor a 5 g/cm?) y se caracterizan por su persistencia y
potencial toxicidad en el ambiente, entre los que destacan Pb, Hg, As, Ni y Cd
debido a su elevada toxicidad y persistencia ambiental (Engwa et al., 2019;
Asgary etal., 2017). Segun su funcidén bioldgica, se clasifican en esenciales y no
esenciales. Los esenciales, como Fe, Cu, Zn, Mn y Co, participan en procesos
metabolicos, aunque su exceso o deficiencia puede resultar perjudicial. Los no
esenciales, como Pb, Cd y Hg, carecen de funcion bioldgica y presentan alta

toxicidad por su capacidad de bioacumulacién (Song et al., 2025).
2.2.8. Plomo

El plomo (Pb), elemento 82 de la tabla periddica, es un metal pesado blando y

maleable, caracterizado por su alta persistencia ambiental y resistencia a los
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procesos naturales de degradacion (Kushwaha et al., 2018). Aunque presenta baja
movilidad en condiciones edaficas naturales, su presencia en elevadas
concentraciones, especialmente en zonas mineras, lo convierte en uno de los
principales contaminantes ambientales debido a su elevada toxicidad, capacidad
de bioacumulacion y efectos adversos sobre los ecosistemas y la salud humana
(Chonet al., 2017; Loh et al., 2016). Histéricamente utilizado por su maleabilidad
y resistencia a la corrosion, actualmente el Pb es considerado un contaminante
prioritario en suelos, sedimentos y cuerpos de agua, siendo un pardmetro clave en
la evaluacion del riesgo ambiental y en el disefio de estrategias de remediacion

(Chon et al., 2017; Mishra et al., 2025).

En el suelo, el plomo se distribuye en distintas fracciones geoquimicas que
determinan su movilidad y biodisponibilidad; Puede encontrarse en la fraccion
intercambiable como Pb*" débilmente adsorbido a superficies de arcillas;
asociarse a carbonatos mediante la formacion de compuestos precipitados como
PbCO:s; fijarse a 6xidos de hierro y aluminio; o formar complejos estables con la

materia organica del suelo a través de sustancias humicas (Chon etal., 2017;
Mishra et al., 2025).

2.2.8.1. Fuentes de contaminacion por plomo

El plomo presente en los suelos puede tener un origen natural o
antropogénico. En condiciones naturales, se encuentra en bajas
concentraciones asociado a rocas igneas y sedimentarias, con valores que
oscilan entre 2 y 30 mg/kg en basaltos y granitos, y que pueden alcanzar
hasta 150 mg/kg en pizarras. Asimismo, forma parte de minerales como la
galena (PbS) y la cerusita (PbCOs) (Nieder & Benbi, 2024). En el
ambiente, el Pb se presenta cominmente en forma de iones Pb**, 6xidos o
complejos Pb-hidroxi, especies quimicas relativamente estables y

persistentes en los sistemas edaficos (Tepanosyan et al., 2022).

No obstante, las principales fuentes de contaminacién por plomo son de
origen antropogénico, asociadas a actividades minero-metalirgicas,
combustion de carbon, produccion y reciclaje de baterias, industrias de
galvanoplastia y curtido de pieles, asi como al uso histdrico de pesticidas,

fertilizantes y pigmentos que contienen Pb (Kushwaha et al., 2018). En
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particular, los residuos mineros y relaves constituyen focos criticos de
contaminacion, ya que pueden liberar plomo en forma de particulas sélidas

o soluciones acuosas (Yang et al., 2015).
2.2.8.2. Factores que influyen biodisponibilidad del Pb en suelos

La movilidad y biodisponibilidad del plomo en los suelos estan
controladas principalmente por factores como el pH, el contenido de
materia organica, la textura del suelo y la influencia de procesos como el
drenaje acido de mina (Yang et al., 2015). Condiciones acidas favorecen
la solubilizacion del Pb, mientras que suelos con mayor contenido de
arcillas y oxidos metalicos tienden a retenerlo. Estos factores determinan
su disponibilidad en el sistema suelo—agua y su potencial transferencia a

plantas y otros componentes del ecosistema (Yu et al., 2023).
2.2.9. Lixiviacion del plomo en el suelo

La lixiviacion del plomo es el proceso mediante el cual las formas solubles o
moviles de este metal son transportadas por el agua que percola a través del suelo.
Durante este proceso, una fraccion del Pb pasa a la solucién acuosa y forma parte
del lixiviado, favoreciendo su movilidad en el ambiente (Zhang et al., 2023). Esta
fraccion representa el plomo con mayor potencial de migraciébn y riesgo

ambiental, por lo que su evaluacion es fundamental en estudios de contaminacion

y remediacion de suelos (Kastury et al., 2023).
2.2.10. El plomo en las plantas
2.2.10.1.Mecanismo de adsorcion del plomo en la planta

El plomo no cumple ninguna funcién bioldgica en las plantas y su ingreso
ocurre principalmente por absorcidn radicular pasiva desde suelos
contaminados, mientras que la via foliar es secundaria (Engwa et al.,
2019). Una vez en la rizosfera, es adsorbido inicialmente en la pared
celular de las raices mediante grupos funcionales de polisacéridos, lo que
limita su movilidad interna (Kumar et al., 2017). Como resultado, la mayor

parte del metal permanece acumulada en los tejidos radiculares, con una
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translocacion restringida hacia los 6rganos aéreos (Figura 1) (Engwaet al.,
2019; Gurajala et al., 2019).

Figura 1

Captacion, acumulacion y translocacion de Pb en plantas
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Nota. Esquema comparativo de los efectos del plomo (Pb2+) a nivel celular. Se contrasta
la toxicidad por estrés oxidativo (ROS) y dafo a organelos (izquierda), con los
mecanismos fisioldégicos de tolerancia, especificamente la desintoxicacion y secuestro
vacuolar del complejo Pb-fitoquelatina (derecha). Tomada de Rahman et al. (2024).

2.2.10.2.Respuestas de tolerancia y detoxificacion al plomo en

plantas

Para mitigar la toxicidad del Pb, las plantas activan mecanismos
fisiologicos y bioquimicos cuya eficacia depende de la especie y la
concentracion del metal (Ur et al., 2024). Entre ellos destacan los sistemas
antioxidantes, que reducen el dafio oxidativo causado por las especies
reactivas de oxigeno. Asimismo, las fitoquelatinas y metalotioneinas
forman complejos con el Pb y facilitan su secuestro en vacuolas,

disminuyendo su toxicidad intracelular (Faizan et al., 2024; Maia et al.,
2022; Ur et al., 2024).

2.2.10.3.Efectos del plomo en la planta

El plomo (Pb) es uno de los metales pesados mas fitotoxicos, ya que afecta
diversos procesos fisiologicos y bioquimicos de las plantas. Su presencia
reduce la germinacion, el crecimiento radicular y la fotosintesis, ademas
de provocar clorosis y necrosis foliar (Lobo et al., 2022) Asimismo, induce
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2.2.11.

estrés oxidativo, altera la actividad enzimatica y afecta la absorcion de
nutrientes esenciales (Ca*', Mg**, Fe?*, Zn?*"), comprometiendo el

metabolismo y desarrollo vegetal (Rahman et al., 2024).
El plomo en la salud
2.2.11.1.Fuentes de absorcion del plomo

El plomo puede ingresar al cuerpo humano por vias dietarias y no dietarias,
ambas relevantes en poblaciones no ocupacionales (Zhao et al., 2018). Las
principales rutas de exposicion al Pb, destacando la ingestion de alimentos
y agua contaminados como fuente predominante. La via no dietaria
comprende la inhalacion de polvo del suelo o doméstico, el contacto con
particulas de pintura y la ingestion accidental, especialmente en nifios
(Peng et al., 2019). Asimismo, la absorcion dérmica representa un riesgo
adicional, sobre todo en mujeres y nifios, por el uso de cosméticos o

productos tradicionales con Pb (Zartarian et al., 2023).
2.2.11.2.Mecanismo de absorcion del plomo en los seres humanos

El plomo (Pb*') se absorbe principalmente en el duodeno mediante
mecanismos similares al calcio, especialmente a través del transportador
DMT1 y canales de calcio tipo L, aumentando su absorcion en deficiencia
de Ca, Fe y Mg (Jomova et al., 2025). Dentro del enterocito puede unirse
a metalotioneinas o glutation, y luego pasa a la sangre por via basolateral.
En sangre, el 95 % se une a eritrocitos y el resto a proteinas plasmaticas
como albumina y transferrina (Jomova et al., 2025; Liu et al., 2015). Desde
alli se distribuye a 6rganos como higado, rifion y cerebro, pero la mayor
parte (90-95 %) se deposita en huesos sustituyendo al calcio, actuando
como reservorio a largo plazo con liberacion lenta (Cosselman et al., 2015;
Jomova et al., 2025). Su eliminaciéon es principalmente urinaria, aunque

también fecal, sudor y otros fluidos, siendo un proceso lento que favorece

su acumulacion (Jomova et al., 2025; Mitra et al., 2017).
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2.2.11.3.Efectos del plomo en la salud

Una vez absorbido, el plomo se distribuye en el organismo causando
efectos toxicos en diversos organos incluso a bajas concentraciones tal
como se muestra en la Figura 2, siendo el sistema nervioso uno de los mas
afectados, especialmente en nifos (Collin etal, 2022). Asimismo,
interfiere en la sintesis del grupo hemo, favorece la anemia, hipertension
y dafio renal, hepatico y 6seo, lo que lo consolida como un contaminante

prioritario para la salud publica (Jomova et al., 2025).

Figura 2

La exposicion al plomo (Pb) induce efectos sistémicos toxicos
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Nota. Representacion de los multiples efectos sistémicos téxicos inducidos por la
exposicion al plomo (Pb)en el organismo. El diagrama detalla las principales alteraciones
patolégicas, funcionales y genéticas que impactan diversos Organos y sistemas,
incluyendo el reproductivo, nervioso, cardiovascular, renal, hepatico, sanguineo y
respiratorio. Tomada de Gonzélez et al. (2025).
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2.2.12. Técnicas de remediacion de suelos contaminados por plomo

Los métodos empleados para la remediacion se clasifican en convencionales y no

convencionales, segiin su enfoque tecnolégico y nivel de sostenibilidad:
2.2.12.1.Métodos convencionales

Los métodos convencionales para la remediacion de suelos contaminados
con Pb incluyen técnicas fisicoquimicas, térmicas y biologicas, orientadas
a reducir su concentraciéon o movilidad en el suelo (Yang & Cattle, 2017).
Entre ellas, el lavado de suelos puede alcanzar altas eficiencias de
remocion, aunque presenta elevados costos operativos y genera residuos
secundarios (Wang et al, 2020). Por otro lado, las técnicas de
estabilizacion o inmovilizacion reducen la movilidad y biodisponibilidad
del metal, pero no permiten su eliminacion definitiva (Palansooriya et al.,

2020).

Otras técnicas convencionales, como el encapsulamiento mediante
barreras fisicas, limitan la dispersion del contaminante sin modificar su
concentracion total en el suelo (Yang & Cattle, 2017). De forma similar, la
electro-remediacion y la extraccion por fluidos pueden alcanzar eficiencias
moderadas a altas, aunque requieren un elevado consumo energético y el
uso de equipos especializados (Ahmed et al.,, 2016) Por su parte, el
tratamiento térmico permite la volatilizacion o vitrificacion del Pb,
logrando una remocion efectiva, pero con altos costos y posibles riesgos
de reemision del contaminante (Deng et al., 2023). Finalmente, los
métodos bioldgicos, como la fitorremediacion y la biorremediacion
microbiana, destacan por su bajo impacto ambiental, aunque su eficiencia
suele ser limitada y dependiente de las condiciones del suelo y del

organismo empleado (Ghori et al., 2016; Naik & Dubey, 2013).
2.2.12.2.Métodos no convencionales

Los métodos no convencionales para la remediacion de suelos
contaminados con plomo incluyen enfoques biotecnologicos 'y
nanotecnologicos que buscan una mayor eficiencia y menor impacto

ambiental (Gul etal, 2024). Entre ellos, la biosorcion mediante
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biocarbones modificados ha reportado eficiencias de remocién entre 85 y
95 % (Q1u et al., 2022; Upadhyay et al., 2021). Asimismo, las enmiendas
bioactivas y la biotecnologia microbiana pueden reducir la
biodisponibilidad del Pb, alcanzando eficiencias entre 60 y 90 % segln las
condiciones del suelo (Gul et al., 2024; Kurniawan et al., 2022). Por su
parte, las nanoparticulas de hierro cero representan una alternativa
prometedora, con eficiencias de remocion de hasta 95 % debido a su alta

reactividad y capacidad de interaccion con los contaminantes (Cardoso
et al., 2025; Mitra et al., 2022).

2.2.13. Nanotecnologia

La nanotecnologia se enfoca en el estudio, manipulaciéon y aplicacion de
materiales a escala nanométrica (1-100 nm), donde estos exhiben propiedades
fisico-quimicas diferentes a las macroscopicas, principalmente debido a la elevada
relacion superficie-volumen y a efectos asociados al tamaiio (Mariyam et al.,
2024). A diferencia de la nanociencia, orientada al estudio fundamental de la
materia, la nanotecnologia se centra en el disefio y uso de nanomateriales con
funciones especificas en areas como la medicina, la ingenieria ambiental y la
electronica (Kolahalam et al., 2019). En el ambito ambiental, los nanomateriales
destacan por su alta reactividad y capacidad de adsorcion o reduccion, lo que los
hace particularmente eficaces para la remediacion de metales pesados, superando

limitaciones de métodos convencionales (Mitra et al., 2022).
2.2.14. Nanoparticula

Las nanoparticulas son nanoobjetos con dimensiones comprendidas entre 1 y 100
nm, segun la Organizacion Internacional de Normalizacion (ISO) (Mariyam et al.,
2024). Sus propiedades dependen del tamafio, forma y composicion, y se
caracterizan por una elevada relacion superficie-volumen, que confiere mayor
reactividad y capacidad de interaccion con otras sustancias (Joudeh & Linke,
2022). Estas caracteristicas favorecen su aplicacion en procesos quimicos y
ambientales, especialmente en la remediacion de suelos contaminados, donde las
nanoparticulas facilitan la adsorciéon y eliminaciéon de contaminantes como los

metales pesados (Khan et al., 2019).
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2.2.15. Clasificacion de las nanoparticulas

2.2.15.1.Seguin su composicion quimica

De acuerdo con su composicion, las nanoparticulas incluyen materiales
metalicos, 6xidos metalicos, estructuras carbonosas, polimeros y sistemas
hibridos, los cuales presentan distintas capacidades de adsorcion,
reduccion y estabilizacion de contaminantes (Ali et al., 2023). En el
ambito ambiental, las nanoparticulas metdlicas y de 6xidos metdlicos
destacan por su eficacia en la remediacion de metales pesados, debido a su

alta reactividad y afinidad quimica (Al et al., 2023; Khan et al., 2019).
2.2.15.2.Segun su morfologia

La clasificacion morfologica se basa en la geometria y dimensionalidad
del nanoobjeto, distinguiéndose nanoparticulas de tipo 0D, 1D, 2D y 3D.
Esta caracteristica influye directamente en el area superficial disponible y

en los mecanismos de interaccidon con contaminantes (Altammar, 2023;
Tiwari et al., 2012).

2.2.15.3.Seguin su estructura interna

Atendiendo a su organizacion interna, las nanoparticulas pueden ser
monofésicas o compuestas, asi como cristalinas o amorfas, lo que
condiciona su estabilidad, reactividad y comportamiento frente a procesos

redox y de adsorcion (Kumani et al., 2023).
2.2.15.4.Segun su origen o método de sintesis

Finalmente, segin su origen, las nanoparticulas pueden ser naturales,
antropogénicas o sintéticas (Kumani et al., 2023). Dentro de estas tltimas,
las nanoparticulas biosintetizadas, obtenidas mediante extractos vegetales
0 microorganismos, representan una alternativa ecologica y sostenible, ya
que evitan el uso de reactivos toxicos y aportan estabilidad adicional,

siendo especialmente relevantes para aplicaciones ambientales (Iravani,
2011; Kumani et al., 2023).
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2.2.16. Sintesis de nanoparticula

La sintesis de nanoparticulas se realiza mediante dos enfoques principales: el
fisico (“de arriba hacia abajo”) y el quimico (“de abajo hacia arriba™) (Arora et al.,
2025; Khan et al., 2019). El primero son fragmentos de materiales macroscopicos
mediante técnicas como fresado, ablacion laser o pulverizacion catodica,
obteniendo productos puros, pero con alto consumo energético y bajo control
morfologico (Giwa etal.,, 2022; Hussain etal.,, 2016). En cambio, el método
quimico permite una mayor uniformidad y control del tamafio mediante procesos

de nucleacion y crecimiento controlado, aunque implica el uso de reactivos

toxicos (Castro et al., 2018; Hulkoti & Taranath, 2014).

Como alternativa a las limitaciones de los métodos convencionales, la sintesis
verde o biologica utiliza extractos de plantas, microorganismos y algas como
agentes reductores y estabilizantes, permitiendo obtener nanoparticulas
biocompatibles mediante procesos mas limpios, econdémicos y sostenibles, con

aplicaciones potenciales en remediacion ambiental y biotecnologia (Pereira et al.,
2022).

2.2.17. Caracterizacion de nanoparticula

La caracterizacion de nanoparticulas permite determinar sus propiedades fisicas,
quimicas y estructurales, esenciales para evaluar su estabilidad y reactividad
(Mourdikoudis et al., 2018). Entre las técnicas mas utilizadas destacan la
espectroscopia UV-Vis para confirmar su formacion, la espectroscopia infrarroja
(FTIR) para identificar grupos funcionales asociados a su sintesis y la microscopia

electronica de barrido (SEM) para analizar su morfologia superficial (Bhawna
et al., 2022; Joudeh & Linke, 2022).

2.2.18. Nanoparticula de hierro cero

Los 6xidos de hierro se encuentran ampliamente distribuidos en la naturaleza; no
obstante, las nanoparticulas mas empleadas corresponden al hierro cero (nZVI),
la magnetita (FesO4) y la maghemita (y-Fe.Os). Estas presentan propiedades
fisicoquimicas diferenciadas debido a las variaciones en los estados de oxidacion

del hierro, lo que determina su eficiencia y mecanismo en la remocion de

contaminantes (Castro et al., 2018).
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Las nZVI destacan por su elevada capacidad para remover metales como Pb*,
Cu?", Cd*", CrO+* y especies de arsénico (Eslami et al., 2018). Esta eficiencia se
atribuye a su alta relacion superficie-volumen, elevada reactividad y versatilidad
para el tratamiento de diversos contaminantes, ademas de su bajo costo y

compatibilidad ambiental (Castro et al., 2018; Nguyen et al., 2025).
2.2.19. Sintesis de nanoparticula de hierro cero

La sintesis de nanoparticulas de hierro cero puede realizarse mediante métodos
fisicos y quimicos. Los enfoques fisicos tradicionales incluyen la molienda
mecanica, la abrasion y la litografia, aunque actualmente se prefieren técnicas mas
controladas como la nucleacion en soluciones homogéneas, la separacion de fases
y el recocido térmico (Stefaniuk et al., 2016). En el &mbito quimico, uno de los
métodos mds empleados consiste en la reduccion de sales de hierro utilizando

agentes reductores (Ma et al., 2025).
2.2.19.1.Sintesis de nanoparticulas de hierro por método quimico

La sintesis quimica de nanoparticulas de hierro se basa en la reduccion de
sales ferrosas o férricas (Fe*'/Fe*") mediante agentes reductores fuertes,
como el borohidruro de sodio (NaBHa4), bajo condiciones controladas de
pH y atmosfera inerte, lo que permite obtener nanoparticulas de alta pureza
y tamafio relativamente uniforme (Zhu et al., 2018). Sin embargo, estos
reactivos son altamente toxicos, inflamables y costosos, ademas de generar

residuos quimicos peligrosos como se muestra en la Ecuacion 1, lo que

limita su aplicabilidad desde un enfoque sostenible (Arora et al., 2025).
Fe?* + 2BH; + 6H,0 — Fe®l +2B(0H),+7H, T (1)
2.2.19.2.Sintesis ecolégica de nanoparticulas de hierro

Durante la sintesis ecologica de nanoparticulas de hierro cero, los
compuestos bioactivos de los extractos vegetales actian como donadores
de electrones, promoviendo la reduccion de Fe** a Fe® (Arora et al., 2025).

Lareaccion quimica correspondiente se presenta en la Ecuacion (2) (Ferro
et al., 2025):

Fe** + C,H,(OH),COOH - Fe’ | +CO, T +3H,0 + 6C (2)
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Esta ecuacion representa la reduccion de los iones férricos (Fe**) a hierro
elemental (Fe®) por accion de compuestos fenolicos presentes en el
extracto vegetal, los cuales actGian como agentes reductores al donar
electrones durante el proceso. El hierro formado precipita como
nanoparticulas de hierro cero valente, ampliamente utilizadas en la

remediacion de contaminantes (Valenzuela et al., 2023).

Posteriormente, moléculas orgénicas del extracto se adsorben sobre la
superficie de las nanoparticulas mediante la interaccion de grupos

hidroxilo y carboxilo con el hierro, formando una capa estabilizante
(Figura 3) (Eslami et al., 2018).

Figura 3

Mecanismo de reaccion de la reduccion de sales de hierro a partir de

taninos

ligande blando

ligando blande  ligando duro OH

(Fe3+, Fez+)

Reduccion

Estabilizacion electrostérica

Nota. Representacion detallada del mecanismo de reaccion para la sintesis de
nanoparticulas de hierro de valencia cero (Fe°) utilizando precursores de taninos (D-
glucosa, acido galico y acido elagico). El esquema describe la oxidacién de estos
compuestos en medio basico a ligandos especificos (quinonas y derivados de azucares,
marcados de IV a VI), proceso que reduce secuencialmente el Fe** hasta Fe®. Finalmente,
ilustra la estabilizacion electrostérica de lasnanoparticulas de Fe resultantes porparte de
los productos de oxidacion organicos. Tomada de Eslami et al. (2018).
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2.2.20. Factores que influyen en la sintesis ecolégica de nanoparticulas de

hierro cero
2.2.20.1.Potencial de hidrégeno (pH)

El pH es un factor determinante en la sintesis de nanoparticulas, debido a
que afecta la capacidad reductora y estabilizadora de los compuestos
presentes en el extracto vegetal (Eslami et al., 2018). Su control permite

regular el tamafio, la dispersion y la estabilidad de las nanoparticulas
obtenidas (Haider et al., 2024).

2.2.20.2.Tiempo de reaccion

El tiempo de reacciébn es un parametro critico en la biosintesis de
nanoparticulas, ya que influye en su nucleacion, crecimiento y estabilidad;
por ello, su optimizacion favorece la obtencion de particulas mas

uniformes y una mayor eficiencia de sintesis (Nkosi et al., 2024).
2.2.20.3. Temperatura

La temperatura influye significativamente en la biosintesis de
nanoparticulas, ya que acelera las reacciones redox y la nucleacion,
favoreciendo su formacion y cristalinidad; sin embargo, valores elevados

pueden inducir oxidacion y alteraciones morfologicas indeseadas (Tesnim
et al., 2024).

2.2.20.4.La composicion y concentracion del extracto vegetal

La composicion y concentracion del extracto vegetal influyen
directamente en la sintesis de nanoparticulas, ya que sus compuestos
bioactivos participan en la reduccion y estabilizacion del hierro (Eslami
etal, 2018). Un aumento de la concentracion puede favorecer la
formacion de particulas mas pequefias y estables; sin embargo,
concentraciones excesivas pueden generar recubrimientos organicos que

disminuyen su reactividad (Mohamed et al., 2023).
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2.2.20.5.Estabilizacion y almacenamiento

Laestabilidad de las nanoparticulas de hierro depende, en gran medida, de
la presencia de compuestos organicos provenientes de los extractos
vegetales, los cuales se adsorben sobre su superficie y forman una capa
estabilizante que reduce la oxidacion y la aglomeracion de las particulas
(Eslami et al., 2018). Asimismo, factores fisicoquimicos como el pH y las
condiciones de almacenamiento influyen en la conservacion de sus
propiedades y estabilidad a lo largo del tiempo, afectando su desempefo

en aplicaciones ambientales (Haider et al., 2024).
2.2.21. Estructura de nanoparticulas de hierro

Presentan una estructura nucleo—capa (core—shell) que determina su alta
reactividad en procesos de remediacion (Liu et al., 2024). El ntcleo metalico (Fe°)
actiia como agente reductor, mientras que la capa externa esta formada por 6xidos
e hidroxidos de hierro, los cuales generan interfaces reactivas que facilitan la
reduccion, oxidacion y adsorcion de contaminantes (Figura 4) (Liu & Zhang,
2014). Ademas, su tamafio nanométrico incrementa el area superficial y los sitios
activos, lo que mejora su reactividad y capacidad de remocion frente a diversos

contaminantes (Wang & Tang, 2021; Wei et al., 2022).

Figura 4
Estructura de nZVI
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Nota. Estructuranucleo-cubierta de las nanoparticulas de hierro de valencia cero (nZVI). Adaptado
de Liu y Zhang (2014) y Wei et al. (2022).
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2.2.22. Mecanismo de remediacion de metales pesados con nanoparticulas

de hierro cero

La eliminacion de metales pesados mediante nanoparticulas de hierro cero valente
(nZV]) se basa en diversos mecanismos fisicoquimicos, entre los que destacan la
reduccion, adsorcidon, coprecipitacion e inmovilizacion de los contaminantes
metalicos (Tarekegn et al., 2021). La eficiencia de estos procesos depende de
factores ambientales, como el pH, la concentracion de iones y la presencia de
ligandos, asi como de las propiedades superficiales y reactivas de las

nanoparticulas de hierro cero valente (Zhang et al., 2025) (Figura 5).

Figura §

Diagrama esquematico de los mecanismos de eliminacion de metales
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Nota. Esquema de los principales mecanismos fisicoquimicos (reduccion, adsorcion, precipitacion
y coprecipitacion) mediante los cuales las nanoparticulas de hierro de valencia cero (nZVI)
eliminan diversos metales pesados y metaloides en medios acuosos. Tomada de Li et al. (2014).

2.2.23. Mecanismo de remediacion de plomo con nanoparticulas de hierro

En el caso del plomo (Pb**), el nucleo de hierro cero valente (Fe°) actia como
donador de electrones, favoreciendo su reduccion a plomo metalico (Pb°) (Dai
et al., 2022). Ademas, la capa de 6xidos de hierro presente en la superficie de las
nanoparticulas promueve la adsorcion de Pb** mediante la formacion de
complejos superficiales y atracciones electrostaticas, mientras que la generacion

de iones hidroxilo favorece la precipitacion y coprecipitacion del metal en formas
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mas estables, contribuyendo a su inmovilizaciéon (Dai et al., 2022; Zhang et al.,
2025) (Figura 6).

Figura 6

Remocion de plomo con nZVI
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Nota. Representacion de los mecanismos simultaneos de remociéon de plomo (Pb) mediante
nanoparticulas de hierro de valencia cero (nZVI), los cuales incluyen procesos de reduccion

quimica, adsorcién superficial y coprecipitacion. Tomada de Dai et al. (2022).

2.2.23.1.Factores que influyen en la remediacion del plomo con nZVI

La eficiencia de la remediacion de Pb con nZVI esta influenciada por
factores como el pH, la materia organica, los iones coexistentes, las
caracteristicas del suelo y las propiedades de las nanoparticulas (Saleh
et al., 2025). En general, condiciones 4cidas favorecen la reactividad del

hierro, mientras que la pasivacion superficial puede reducir su capacidad

de remocion (Verma et al., 2025).
2.2.24. Compuestos fenolicos

Los compuestos fenolicos son metabolitos secundarios presentes en las plantas,
caracterizados por estructuras que contienen uno o mas anillos aromaticos con

grupos hidroxilo (-OH). Estos compuestos cumplen funciones esenciales en la
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defensa frente a factores ambientales como radiacion UV, patdgenos y estrés
oxidativo, ademas de contribuir al color, sabor y propiedades antioxidantes de los

tejidos vegetales (Alara et al., 2021).
2.2.24.1.Métodos de extraccion

La extraccion de compuestos bioactivos determina el rendimiento y la
calidad de los extractos obtenidos. Su eficiencia depende del método

empleado y de factores como el disolvente, la temperatura y el tiempo de
operacion (Ahmad et al., 2022; Ameer et al., 2017; Azmir et al., 2013).

Los principales métodos se presentan en la Tabla 1.
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Tabla 1

Tipos de extraccion de compuestos fenolicos de la planta

Tipo de extraccion

Operacion / Principio

Métodos convencionales

Extraccion Soxhlet

Maceracion (ME)

Reflujo continuo del disolvente mediante
calentamiento por lotes.
Contacto prolongado del material vegetal con el

disolvente a temperatura ambiente.

Métodos avanzados

Extraccion por fluidos
supercriticos (SFE)

Extraccion asistida por
ultrasonido (UAE)

Extraccion asistida por
microondas (MAE)

Extraccion presurizada con agua
caliente (PHWE)

Extraccion liquida a presion

(PLE)

Extraccion por enzimas (EAE)

Extraccion con liquidos ionicos
o disolventes eutécticos
profundos (ILs / NADES)
Extraccion asistida por pulsos

eléctricos (PEF)

Uso de CO:z supercritico como disolvente no
toxico y reutilizable.

Cavitacion ultrasonica que rompe las paredes
celulares y libera compuestos fendlicos.
Radiacion microondas que acelera la transferencia
de masa y calor.

Agua caliente a alta presion por debajo del punto
critico que actia como solvente polar.

Uso de solventesa alta temperatura y presion para
aumentar la eficiencia.

Empleo de enzimas (celulasas, pectinasas, etc.)
para degradar la pared celulary liberar

polifenoles.

Solventes verdes que disuelven compuestos

polares sin toxicidad.

Aplicacion de pulsoseléctricos que permeabilizan

las membranas celulares para liberar compuestos.

Fuente: Elaboracion propia, 2026.

2.2.25. Mashua

La mashua (Tropaeolum tuberosum) es una especie tuberosa nativa de los Andes,
cultivada principalmente en zonas altoandinas junto con otros cultivos
tradicionales como la papa, el olluco y la oca. Su produccion se desarrolla
mayormente a pequeila escala y constituye un recurso importante para la
seguridad alimentaria de las comunidades andinas (Pacheco, 2015). El nombre
cientifico Tropaeolum tuberosum refleja su morfologia y origen taxonomico.

Tropaeolum deriva del griego tropaion y del latin tropaeum (“trofeo”), en alusion
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a la forma de la planta, mientras que tuberosum hace referencia a su parecido con
la papa (Solanum tuberosum), con la que fue inicialmente confundida en sus

primeras clasificaciones botanicas (Apaza et al., 2020).
2.2.26. Mashua negra

Lamashua negra es una variedad andina caracterizada por su color morado oscuro
o negro, debido a su alto contenido de antocianinas (Figura 7). Asimismo, destaca

por su riqueza en compuestos fenolicos, los cuales le confieren una elevada

capacidad antioxidante (Apaza et al., 2020).

Figura 7

Caracteristicas morfologicas de la mashua negra

Nota. Caracteristicas morfologicas de tubérculos de mashua negra. Se aprecia la piel exterior
oscura y el caracteristico color purpura intenso de la pulpa interna en el tubérculo seccionado.
Tomada de Paucar et al. (2020)

2.2.26.1.Clasificacion taxonomica

De acuerdo con el Catalogo de Asociacion de Vida (CoLP) elaborado por
el Sistema de Informacion Taxondmica Integrado (ITIS, 2013), la posicion

taxondmica de Tropaeolum tuberosum su clasificacion se observa en la
Tabla 2:

43



Tabla 2

Clasificacion taxonomica de la mashua negra

Reino Plantae
Subreino Viridiplantae
Infrareino Streptophyta

Superdivision Embriofitas
Division Traqueofitas
Subdivision Spermatophytina
Clase Magnoliopsida
Superorden Rosanae
Orden Brassicales
Familia Tropaeolaceae
Genero Tropaeolum L.
Especie Tropaeolum tuberosum Ruiz y Pav - afiu

Nota. Informacion basada en la jerarquia taxondémica de Tropaeolum tuberosum
consultada en el ITIS (2013).

2.2.26.2.Composicion quimica

La mashua negra presenta una composicion quimica caracteristica donde

predomina un alto contenido de humedad (87.4%), seguido por
carbohidratos (9.8%), proteinas (1.5%), fibra (0.9%), lipidos (0.7%) y
cenizas (0.6%) en base fresca (Apaza et al., 2020).

Asimismo, su composicion bioactiva esta conformada principalmente por
(Luera et al., 2025; Paucar et al., 2020):

- Compuestos fenolicos: Contiene entre 3.85 y 11.43 mg de
equivalentes de acido galico por gramo (mg GAE/g) en base
seca. Predominan flavan-3-oles, acidos hidroxicinamicos e
hidroxibenzoicos, asi como compuestos como acido galico, p-
cumarico, catequinas y proantocianidinas. Ademas, la cdscara
presenta aproximadamente un 4.2 % mas compuestos fendlicos

que la pulpa, lo que resalta su mayor potencial antioxidante.

- Antocianinas: Presenta niveles extraordinariamente altos, en un
rango de 29.20 a 148.90 mg de equivalentes de cianidina-3-
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glucésido por gramo (mg C3G/g) en peso seco, siendo

responsables del color y de su potente actividad antioxidante

Flavonoides y proantocianidinas: En base seca, el rango base

es de 0.109 a 0.453 mg de equivalentes de catequina por gramo

(mg CE/g), Medido en otros equivalentes, varia de 10.9 a 45.3

mg de equivalentes de quercetina por 100 g (peso seco).

Capacidad antioxidante total: Logra valores ORAC (capacidad

de absorcion de radicales de oxigeno) altisimos de entre 271 y

446 umol TE/g.

2.2.27. Normativa sobre el plomo en suelos

La concentracion de plomo en suelos se evalua mediante estandares de calidad

ambiental establecidos a nivel nacional e internacional. La Tabla 3 presenta los

principales valores de referencia utilizados

contaminante.

Tabla 3

para la evaluacion de este

Valores guia y limites normativos de plomo (Pb) en suelos

Valor
Organismo / Pais Tipo o uso del suelo Referencia
(mg/kg)
Agricola / Residencial / 70/ 140/ (Ministerio del Ambiente -
Pert — MINAM )
Industrial 1200 MINAM, 2017)
Residencial / Zonas con (U.S. Environmental
EE. UU. — USEPA 200/100
exposicion multiple Protection Agency, 2024)
(Canadian Council of
Agricola / Residencial / 70/61-
Canada - CCME Ministers of the Environment,
Industrial 113 /600
2025)
(Secretaria de Medio
México —
Agricola / Industrial 400/ 800 Ambiente y Recursos
SEMARNAT

Naturales, 2004)

Fuente: Elaboracion propia, 2026.
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CAPITULO III
MATERIALES Y METODOS
3.1. Ambito de estudio

El estudio se desarrolld en dos fases. La primera, correspondiente al trabajo de campo, se
llevo a cabo en los alrededores de la planta concentradora Tiquillaca, ubicada en el paraje
Sonsuri, comunidad de Paxa, distrito de Tiquillaca, al sur del departamento de Puno, a
una altitud de 3920 m s. n. m., en la Zona UTM 19S (WGS 84). El area de estudio se
localiza en las coordenadas UTM E: 372744.83 m y N: 8246710.99 m. Esta zona se
caracteriza por estar impactada por pasivos mineros, lo que ha contribuido a la

contaminacion de los suelos circundantes.

Figura 8

Mapa de ubicacion del area de estudio
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Fuente: Elaboracion propia, 2026
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La fase experimental se realizo en los laboratorios de la Universidad Nacional de Juliaca,

donde se ejecutaron los procesos de biosintesis de nanoparticulas de hierro cero valente

y los ensayos de adsorcion de plomo en muestras de suelo contaminado.

3.2

Diseiio metodolégico
3.2.1. Tipo de investigacion

La presente investigacion es de tipo aplicada, ya que busco solucionar un
problema especifico relacionado con la contaminacion por plomo en suelos

(Hernandez et al., 2014).
3.2.2. Enfoque de investigacion

El estudio presenta un enfoque cuantitativo, debido a que se basa en la medicion
de la concentracion de plomo mediante métodos analiticos y el andlisis estadistico

de los datos obtenidos (Hernandez et al., 2014).
3.2.3. Nivel de investigacion

La investigacion es de nivel explicativo, puesto que determina el efecto del
tamafio de particula del suelo y la concentracion de nanoparticulas de hierro cero

sobre la adsorcion de plomo (Hernandez et al., 2014).
3.2.4. Diseiio de investigacion

El estudio se desarrolld bajo un disefio experimental puro de tipo factorial 32
completamente aleatorizado, para evaluar el efecto combinado de dos factores,

cada uno con tres niveles, sobre la adsorcion de Pb en suelo contaminado tal como

se muestra en la Tabla 4 (Herndndez et al., 2014).
Variables independientes:

- Factor A: tamafo de particula delsuelo (63 um, 125 pm, 250 pm) (Beamer
et al., 2012; Saleh et al., 2025).

- Factor B: concentracion de nZVI (0.01 g, 0.02 g, 0.03 g) (Anza et al,,
2019).
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3.3.

Cada tratamiento se repiti6 tres veces, resultando 27 unidades experimentales,

teniendo 3 controles, totalizando un total de 30 pruebas experimentales.
Variables dependientes:
- Porcentaje de adsorcion de plomo

Tabla 4

Diserio experimental de la investigacion

Variable independiente Variable dependiente
Factor Factor - = .
N A B Concentracion Tamafio de Porcentaqe de
de nZVI (g) suelo (um) adsorcion
1 -1 -1 0,01 63 X
2 0 -1 0,02 63 X
3 1 -1 0,03 63 X
4 -1 0 0,01 125 X
5 0 0 0,02 125 X
6 1 0 0,03 125 X
7 -1 1 0,01 250 X
8 0 1 0,02 250 X
9 1 1 0,03 250 X

Fuente: Elaboracion propia, 2026.

Poblacion y muestra de estudio
3.3.1. Poblacion

Lapoblacion de estudio estd conformada por los suelos agricolas de la Comunidad
de Paxa, ubicada en el distrito de Tiquillaca. Ya que tienen antecedentes de
contaminacién por metales pesados, especialmente plomo, atribuida a la
disposicion de relaves mineros provenientes de la planta concentradora de la
UNAP la cual actualmente se encuentra fuera de operacion. No obstante, los
residuos generados continuan representando una fuente de contaminacion

persistente en el suelo (Fernandez et al., 2022).
3.3.2. Muestra

Se recolecto una muestra compuesta de suelo agricola de la comunidad de Paxa,
obtenida a partir de seis puntos de muestreo superficial (0-30 cm) (Figura 9) seglin

la Guia para el Muestreo de Suelos del Ministerio del Ambiente (MINAM, 2014).
(Figura 9). El procedimiento detallado se describe en la pagina 57.
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34.

Figura 9

Mapa de puntos de muestreo de suelo
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=
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Fuente: Elaboracion propia, 2026.

Materiales, equipos y reactivos
3.4.1. Materiales

Matraces Erlenmeyer de 250 y 500 mL, vasos de precipitado de 50, 100 y 1000
mL, pisetas, probetas de 100 mL, pipetas de 5y 10 mL, fiola de 250 mL, frascos
de vidrio dmbar, tubos Falcén de 15 y 50 mL, iman, papel aluminio, embudos,
varillas de vidrio, lunas de reloj, bureta, soporte universal, goteros, crisoles de 50
mL, papel filtro Whatman N.° 40, filtros de membrana de 0.45 um, papel toalla,
espatula, mortero y pilon, tamices, termémetro de mercurio, desecador, embudos,
bolsas con cierre hermético, tinta indeleble, pala de acero inoxidable, GPS,
coolers, hielo, sacos, guantes quirirgicos, pico, jeringa de 1 mL, cinta masking,

mascarilla, mandil, marcador indeleble y lapicero.
3.4.2. Equipos

Balanza analitica con precision de 0.01 g, espectrofotometro de absorcion

atdmica, agitador magnético con sistema de calentamiento, agitador magnético de
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250 rpm, centrifuga de 10 000 rpm, rotavapor, estufa, turbidimetro,

potencidometro, crondmetro, cdmara fotografica y agitador vortex.

3.4.3. Reactivos e insumos

Agua destilada, agua bidestilada, agua ultrapura, cloruro férrico (III)
hexahidratado (FeCls-6H20) 0.1 M, hidréxido de sodio (NaOH) 0.1 M, alcohol
etilico (CHsCH20OH) al 96 %, extracto de cascara de mashua negra (7Tropaeolum
tuberosum), acido nitrico (HNOs) al 68 %, acido perclorico (HCIO4) al 60 % y

solucion estandar de plomo (Pb).

3.5. Metodologia

La investigacion se desarrolld en dos etapas: en la primera, se sintetizo nanoparticulas de
hierro cero a partir de extracto de cascara de mashua, las cuales fueron caracterizadas
mediante Folin-Ciocalteu, FTIR, SEM y XRD; en la segunda etapa, se determind la

adsorcion de Pb biodisponible en suelo bajo el disefio factorial.

3.5.1. Biosintesis y caracterizacion de nanoparticulas de hierro cero a

partir de la cascara de mashua negra.

3.5.1.1. Obtencion de compuestos fendlicos a partir de la cascara de

mashua negra

La materia prima fue recolectada en el distrito de Ayapata, provincia de
Carabaya, regiéon Puno, como pretratamiento, las cascaras fueron lavadas
con agua destilada para eliminar impurezas superficiales, luego secadas en
estufa a 65°C durante 48 horas, con el objetivo de preservar los
compuestos bioactivos. Una vez secas, las muestras fueron trituradas
manualmente en mortero y tamizadas con malla N° 40, obteniendo un

polvo homogéneo que favorece la eficiencia del proceso de extraccion
(Azmir et al., 2013).

Para la obtencion de compuestos fendlicos presentes en la cascara de
mashua, se realiz6 una extraccion solida—liquido mediante maceracion con
solucion hidroetanoélica. Para ello, se mezclaron 10 g de céscara triturada
en 1000 mL de solucion hidroetanolica en proporcion 1:1 (v/v) de agua

destilada y etanol al 96 %, en un frasco &mbar herméticamente cerrado. La
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mezcla fue macerada durante 12 horas a temperatura ambiente,

permitiendo la liberacion de los compuestos fenolicos (Xiao et al., 2020).

El extracto obtenido fue filtrado mediante papel Whatman vy
posteriormente concentrado y purificado en un rotavapor a 60 °C durante
45 minutos, utilizando agua fria (10—15 °C) en el condensador y una
velocidad de rotacion de 100 rpm. La temperatura de 60 °C se selecciono
considerando que el punto de ebullicion del etanol (78.4 °C) permite una
evaporacion controlada del solvente, minimizando la degradacion térmica
de los compuestos fenolicos (Bhuiyan et al., 2020), tal como se observa en

la Figura 10.
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Figura 10

Diagrama de flujo de obtencion de compuestos fendlicos

Recoleccion de
cascara de mashua
negra (Avapata, Puno)

Lavado con agua
destilada

Secado en estufa (65 °C,
48 h)

Triturado y tamizado

(malla N” 40)

Preparacion de solucion
hidroetanolica (1:1 viv)

Maceracion durante 12 h
a temperatura ambiente

Filtrado con papel
Whatman

l

Concentracion en
rotavapor (60 “C. 45 min)

l

Extracto rico en
compuestos polifenolicos

Fuente: Elaboracion propia, 2026.

3.5.1.2. Determinacion de compuestos fendlicos e identificacion de

grupos funcionales

La determinacion de los compuestos fenolicos presentes en el extracto de

mashua se enviaron en un laboratorio externo, empleando el método de
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Folin-Ciocalteu para la cuantificacion de compuestos fendlicos totales,
ampliamente utilizado en matrices vegetales (Shahidi & Yeo, 2018),
Asimismo, la identificacién de los grupos funcionales asociados a estos
compuestos se llevd a cabo mediante espectroscopia infrarroja por
transformada de Fourier (FTIR), también realizada por un laboratorio

externo (Nalweyiso et al., 2025).

3.5.1.3. Biosintesis de nanoparticulas de hierro cero (Fe°) con

extracto de cascara de mashua

Se prepard una solucion de Cloruro férrico (III) hexahidratado a 0.1 M con
un volumen de 100 mL. Posteriormente, se afiadidé gota a gota el extracto
de mashua en una proporcion 1:1 (solucion de FeCl;6H,0: extracto
fenolico), a razon de una gota por segundo (Bhuiyan etal., 2020),
manteniendo la mezcla bajo agitacion constante a 250 RPM. El pH de la
solucion se ajustd entre 4 y 5 utilizando NaOH 0.1 M, con el fin de
optimizar la sintesis, segliin el procedimiento descrito por Makarov et al.

(2014).

Una vez concluida la reaccion, las nanoparticulas obtenidas fueron
separadas mediante centrifugacion a 7500 rpm durante 20 minutos. El
precipitado se filtr6 en una bomba de vacio, Posteriormente, se realizaron
lavados sucesivos con agua bidestilada y etanol para eliminar residuos de

impurezas y compuestos no reaccionados (Estévez et al., 2022).

E1l material solido se seco en estufa a 40 °C, observandose la formacion de
un color negro intenso, indicativo de la sintesis exitosa de nanoparticulas
de Fe® (Khuntia etal., 2019). Finalmente, las nanoparticulas se
almacenaron en frascos dmbar para protegerlas de la luz y la humedad,
hasta su utilizacién en los experimentos de adsorcion de plomo (Figura
11).
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Figura 11

Diagrama de flujo del proceso de biosintesis de nanoparticulas
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nanoparticulas

Centrifugar a 7500 RPM
20 min

Filtrado y lavado

Secado del
material

Nanoparticulas
obtenidas

Fuente: Elaboracion propia, 2026.

3.5.2. Caracterizacion de las nanoparticulas

Las nanoparticulas obtenidas fueron enviados a un laboratorio, donde determino
lo siguientes: El tamafio de nanoparticulas, distribucion y morfologia por el
método de Microscopia Electronica de Barrido, la identificacion de grupos

funcionales en la biosintesis por el método FTIR y la estructura cristalina de las
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nanoparticulas lo evalué mediante Difraccion de Rayos X (XRD) (Nalweyiso
et al., 2025; Shahidi & Yeo, 2018).

3.5.3. Determinacion del porcentaje de adsorcion de plomo en funcion de la
concentracion de nanoparticulas y del tamaiio de particula del suelo

contaminado de la comunidad de Paxa
3.5.3.1. Obtencion de la muestra de suelo

El muestreo tuvo un enfoque de identificacion, orientado a la obtencion de
material contaminado para ensayos experimentales en laboratorio. El
muestreo de suelo se realizd conforme a la Guia para el Muestreo de Suelos
del Ministerio del Ambiente (MINAM, 2014). El area de potencial interés
evaluada corresponde a 1 200 m? (0,12 ha), ubicada en la comunidad de
Paxa, distrito de Tiquillaca, provincia de Puno, clasificada como suelo

agricola.

De acuerdo con la Tabla N.° 5 de la guia, para superficies comprendidas
entre 0,1 y 0,5 ha se requiere un minimo de seis (6) puntos de muestreo.
En funcion de este criterio, se establecieron seis puntos de muestreo
distribuidos sistematicamente dentro del area de estudio, tal como se

muestra en la Figura 9.

En cada punto de muestreo se recolectd una submuestra mediante
muestreo superficial. Previamente, se retird la cubierta vegetal Yy,
utilizando una pala plana, se realizaron cortes en forma de “V” hasta una

profundidad de 0—30 cm, conforme a lo establecido para suelos agricolas

en la guia.

Las seis submuestras obtenidas fueron homogenizadas para conformar una
muestra compuesta de aproximadamente 2 kg, mediante el método de
cuarteo. La muestra compuesta fue colocada en bolsas de polietileno de
alta densidad, correctamente etiquetadas segln lo establecido en la guia.

Asimismo, se complet6 la ficha de muestreo conforme al Anexo N.° 3.
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Respecto a las condiciones de conservacion, la Guia para el Muestreo de
Suelos (MINAM, 2014) sefiala que no existen restricciones especificas de
temperatura ni tiempo de almacenamiento para el analisis de plomo. Por
ello, las muestras fueron trasladadas en un cooler al Laboratorio de la
Universidad Nacional de Juliaca, donde se efectuaron los analisis mediante

espectrofotometria de absorcion atdmica (AAS).
3.5.3.2. Determinacion del plomo inicial en la muestra de suelo

La determinacion del plomo en las muestras de suelo se realizd por dos
métodos complementarios. Primero, se aplicd una digestion acida con
acido nitrico (HNO:s) y acido perclorico (HCIO4) a 1 g de suelo seco y
tamizado, para cuantificar el plomo total y compararlo con el Estandar de
Calidad Ambiental para suelos agricolas (MINAM, 2017). Segundo, se
efectud una determinacion directa diluyendo la muestra en agua destilada,
con el fin de obtener la concentracion inicial de plomo en los distintos
tamafios de particula (63 pm, 125 pm y 250 um), informacién necesaria
para el disefio experimental y determinar el porcentaje de remocion de

plomo del suelo.

La concentracion total de plomo en las muestras de suelo se determind
mediante digestion acida, siguiendo una metodologia adaptada del método
3050B de EPA (2019). Se pes6 1 g de suelo seco y tamizado (<2 mm), al
que se afiadieron 5 mL de 4cido nitrico (HNOs al 70 %) y 3 mL de acido
perclorico (HCIO4 al 70 %). La mezcla se calentdé en una placa hasta
obtener una solucion clara. Luego, se enfrié y se aforé a 100 mL con agua
desionizada. La concentracion de plomo fue determinada mediante

espectrofotometria de absorcion atdmica (AAS).

Para determinar la concentracion inicial de plomo en los distintos tamafios
de particula delsuelo (63 um, 125 pmy 250 um), se realizd una extraccion
directa con agua destilada. Se pesaron 2 g de muestra de suelo y se
mezclaron con 100 mL de agua destilada en matraces de 250 mL. Esta
mezcla fue agitada magnéticamente a 250 RPM durante 30 minutos.
Posteriormente, se filtrd con papel filtro y se centrifugd a 7500 RPM por

10 minutos. El sobrenadante fue nuevamente filtrado utilizando un filtro
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de membrana de 0.45 pm hasta alcanzar una turbidez menor a 1 NTU. El
filtrado se transfirié a tubos Falcon de 15 mL, se conservo con acido nitrico
(HNOs al 68%) y se etiquetdé adecuadamente. Finalmente, la
concentracion de plomo fue determinada mediante espectrofotometria de
absorcion atomica en el laboratorio general de la Universidad Nacional de

Juliaca — Sede Capilla.

3.5.3.3. Evaluacion del efecto de los factores de tratamiento bajo el

diseno factorial

Todo el procedimiento se desarrolld de acuerdo con el disefio experimental
presentado en la Tabla 4 (p. 47), el cual constd6 de dos factores en tres
niveles. Para el factor tamafio de particula del suelo, se inici6 con el secado
a la intemperie, seguido del tamizado utilizando tamices de 250 pum, 125
um y 63 pm de cada fraccion de tamafio de particula se pesaron 2 g de
suelo. Luego, se pesaron 0.01 g,0.02 g y 0.03 g de nanoparticulas de hierro
cero valente (Abd et al., 2024), obtenidas a partir de la cadscara de mashua.
Para cada tratamiento, se midieron 100 mL de agua destilada en una
probeta, y todas las medidas correspondientes fueron vertidos en matraces
de 250 mL. Posteriormente, las mezclas fueron colocadas en el agitador
vortex a 250 RPM durante 30 minutos (Figura 12) (Ahmed et al., 2017; X.
Zhang et al., 2011).

3.5.3.4. Determinacion del plomo final en la muestra de suelo

Finalizadas las pruebas experimentales de los 27 tratamientos, fueron
filtradas con papel Whatman N° 40, y posteriormente se centrifugaron a
7500 RPM durante 10 minutos. El sobrenadante se filtro con filtros de
membrana de 0.45 pm hasta alcanzar una turbidez menor a 1 NTU. El
liquido clarificado fue transferido a tubos Falcon de 15 mL, conservado
con acido nitrico y etiquetado. La concentracion residual de plomo fue
determinada mediante espectrofotometria de absorcién atémica en el
laboratorio de Ingenieria Ambiental y Forestal — Capilla. Previamente al
analisis, se elabor6 una curva de calibracion utilizando soluciones estandar
de concentracion conocida. La relacidon entre la absorbancia y la

concentracion de plomo mostré un ajuste lineal con un coeficiente de
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determinacion ajustado RZ(adj.) = 0.9945, lo que indica una alta

precision del modelo de calibracion (Figura 12).

Figura 12

Flujograma del proceso de evaluacion de tratamientos del diserio

experimental

Evaluacion del efecto de los
factores de tratamiento bajo
diseiio factorial

Secado del suelo a
la intemperie

Tamizado del
suelo
Tamices: 250 pym.
125 pm y 63 um.

Preparacion de los
27 tratamientos a
experimentar

A/

Agitacion de los
tratamientos a 250
RPM por 30 min

Centrifugacion y
filtrado

Medicion de
turbidez < 1 NTU.

Recoleccion y
conservacion de
las muestras

Analisis de plomo
en AAS

Fuente: Elaboracion propia, 2026.
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3.5.4. Analisis estadistico
3.5.4.1. Analisis estadistico de los datos experimentales

Para evaluar los efectos del tamafio de particula del suelo y de la
concentracion de nanoparticulas de hierro cero sobre el porcentaje de

adsorcion de plomo en suelos contaminados de la comunidad de Paxa, se

adopto el siguiente protocolo metodologico:
3.5.4.2. Procesamiento y validacion de datos

Los datos fueron procesados en R (version 4.x) con los paquetes readr,
dplyr, janitor, rstatix, car y ggplot2. Se realiz6 la limpieza de nombres de
variables, la verificacion de coherencia interna y el célculo del porcentaje

de adsorcion, segun la Ecuacion (3) (Haoufazane et al., 2024):

Cinicial- Cfing)

%adsorcion = x 100 3)

Cinicial
3.5.4.3. Verificacion de supuestos del ANOVA

Previo al andlisis de varianza, se verificaron los supuestos estadisticos

clasicos:

- Normalidad de los residuos mediante la prueba de Shapiro—

Wilk, aceptando la normalidad si p>0.05 (Zanini et al., 2015).

- Homogeneidad de varianzas mediante la prueba de Levene (o
Brown—Forsythe), aceptando varianzas homogéneas si p>0.05

(Zhou et al., 2023).
3.5.4.4. Analisis de varianza (ANOVA)

Se aplic6 un ANOVA de dos vias con interaccion para evaluar el efecto del
tamafio de particula (A), la concentracion de nZVI (B) y la interaccion (A
x B) sobre la variable dependiente (porcentaje de adsorcion de Pb). El

modelo estadistico se expresa en la Ecuacion (4):

Y= u+A4;,+B;+ (AB)ij + &y (4)
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Donde:
- Y;j es la respuesta observada (% adsorcion)

- pla media general

- A, efecto del i-ésimo diferentes tamafios de suelo (63um, 125 um,
250um)

- Bj efecto del j-ésimo concentracion de nanoparticulas (0.01 g, 0.02 g,
0.03 g)

- (AB);; efecto de interaccion entre los factores

- & error aleatorio experimental

ij
- Se utilizé un nivel de significancia 0=0.05. Este enfoque es habitual
en estudios de adsorcion y remediacion (Maciejewska et al., 2024).

3.5.4.5. Prueba de Tukey HSD

Cuando el ANOVA mostr6 diferencias significativas, se aplico Tukey HSD
para comparaciones multiples al 95 % de confianza, Esta prueba controla
el error tipo I en comparaciones multiples y es ampliamente utilizada en
investigaciones ambientales y agricolas (Aktar et al., 2023; Maciejewska

et al., 2024). El estadistico de Tukey se calcula segun la Ecuacion (5):

MSwithin
n

HSD = Qo apwithin X )

Donde:
- HSD: diferencia significativa honesta

= Qo arwitnin: Valor critico de la distribucion de rango studentizado, en
funcion del nivel de significancia (o), numero de tratamientos (k) y
grados de libertad del error (dfwithin)).

- MSwithin : Cuadrado medio del error (varianza dentro de los
tratamientos).

- n: Numero de repeticiones por tratamiento.
- o Nivel de significancia (por ejemplo, 0.05).
- k: Numero de tratamientos evaluados.

- dfwithin : Grados de libertad del error o dentro de los tratamientos.
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4.1.

CAPITULO IV

RESULTADOS Y DISCUSION

Biosintesis y caracteristicas de nanoparticulas de hierro cero valente a

partir de la cascara de mashua negra
4.1.1. Obtencion de nanoparticulas de hierro sintetizados con mashua

Tras la adicion controlada de la solucion férrica (FeCls-6H20 0.1 M) al extracto,
se observd un cambio inmediato de color, pasando de purpura a negro intenso lo
que indica la sintesis rapida (Figura 13). Este viraje cromatico es un indicador
cualitativo del proceso de reduccion de Fe** a Fe°, mediado por los polifenoles y
antocianinas del extracto (Murgueitio etal., 2018; Nalweyiso et al., 2025).
Resultados similares fueron reportados por Abdelfatah et al. (2021), quienes
observaron que la aparicion del color negro a temperatura ambiente tras la adicion
del extracto vegetal indica la sintesis rapida de nanoparticulas de hierro. Dichos
autores atribuyen el oscurecimiento de la solucion a la complejacion de los iones
Fe** con los grupos fendlicos del extracto, a través de interacciones metal-ligando
y del enlace C=0, formando complejos intermedios que posteriormente favorecen
la reduccion a Fe°. Este proceso fue facilitado por los compuestos fenolicos
presentes en el extracto vegetal, actuando como agentes reductores. La reaccion

quimica general se representa en la Ecuacion (6) (Ferro et al., 2025).
Fe** + C,H,(OH),COOH - Fe° | +CO, T +3H,0 + 6C (6)

El s6lido recuperado por centrifugacion y posterior secado presentd una apariencia
metdlica negra brillante (Figura 13). La textura pulverulenta y el brillo
caracteristico coinciden con lo descrito en la literatura para nanoparticulas de

hierro sintetizadas por rutas biogénicas (Dinsa & Mequanint, 2025; Jain et al.,

2021; Kheskwani & Ahammed, 2023).
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Figura 13

nZV1 biosintetizadas con extracto de mashua negra

Fuente: Elaboracion propia, 2026.

4.1.2. Compuestos fenolicos del extracto (método Folin-Ciocalteu)

El contenido total de compuestos fendlicos determinado en el extracto acuoso de
cascara de mashua negra (Tropaeolum tuberosum) fue de 107.52 mg equivalentes
de acido galico por litro (mg GAE/L). Considerando que el extracto fue preparado
a partir de 10 g de mashua seca en 1 L de solucion, este valor equivale a 10.75 mg
GAE/g de base seca. Este resultado concuerda con lo reportado por Luera et al.
(2025), quienes indican contenidos fendlicos entre 3.85 y 11.43 mg GAE/g de
base seca, observandose mayores concentraciones en morfotipos de color pirpura
y negro. En relacion con ello, Coloma et al. (2022) sehalan que la elevada
concentracion de compuestos fendlicos en mashua oscura esta asociada a su alta

actividad antioxidante y a la presencia de metabolitos bioactivos.

La concentracion de fenoles totales obtenida en este estudio se considera adecuada
para la biosintesis de nanoparticulas de hierro cero valente. Segiin Kumar et al.
(2015), concentraciones moderadas de compuestos fenolicos son suficientes para
inducir la reduccion completa de iones metalicos y controlar el crecimiento de

nanoparticulas.
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4.1.3. Grupos funcionales FTIR del extracto

La Figura 14 muestra los grupos funcionales presentes en el extracto de mashua
negra. Se observé una banda ancha caracteristica en la region de 3300-3400 cm™,
atribuida al estiramiento de los enlaces O—H de grupos hidroxilo. Esta sefal indica
la presencia de compuestos fenolicos, flavonoides y carbohidratos, metabolitos

secundarios comunmente encontrados en extractos vegetales con actividad
biologica relevante (Khakhalary & Narzari, 2025).

Figura 14
Resultados del FTIR del extracto de mashua negra
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Fuente: Elaboracion propia, 2026.

Se ha demostrado que los grupos hidroxilo presentes en compuestos fendlicos
vegetales participan en la reduccion de iones metalicos mediante la donacion de
electrones y, al mismo tiempo, proporcionan sitios de adsorcion que contribuyen
a la estabilizacion de las nanoparticulas, reduciendo su agregacion (Pasieczna
et al., 2025). Resultados similares fueron reportados por Desalegn et al. (2019),
quienes identificaron bandas en la misma region espectral al caracterizar extractos

de céscara de mango, confirmando la presencia de compuestos fendlicos y

polisacaridos responsables de la capacidad reductora del extracto.

Asimismo, se identific6 una banda en 1637.8 cm™, atribuida al estiramiento del
grupo carbonilo (C=0), caracteristico de compuestos fendlicos como flavonoides,
acidos fenolicos y taninos. Este rango espectral corresponde a carbonilos
conjugados, los cuales pueden presentar desplazamientos hacia valores cercanos
a 1600-1650 cm™ debido a la deslocalizacion electronica en sistemas aromaticos

(Krysa et al., 2022). De acuerdo con Chang et al. (2013), los espectros FTIR de
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4.2.

extractos ricos en antocianinas presentan una banda alrededor de 1639 cm™,
asociada al estiramiento del grupo carbonilo de estos pigmentos. Asimismo,
revisiones recientes sobre sintesis verde de nanoparticulas sefialan que las sefales
en esta region espectral estan relacionadas con grupos funcionales que participan
tanto en la reduccion de iones metdlicos como en la estabilizacion de

nanoparticulas, debido a que los grupos carbonilo pueden actuar como donadores

de electrones o formar complejos con metales (Pasieczna et al., 2025).
Caracteristicas de las nanoparticulas de Fe® biosintetizadas
4.2.1. Grupos funcionales en la biosintesis

El espectro FTIR de las nanoparticulas biosintetizadas mediante la reduccion de
cloruro férrico (FeCls-:6H20) con extracto de mashua negra evidencié los grupos

funcionales presentes en las nanoparticulas sintetizadas (Figura 15).

Figura 15
Andadlisis FTIR de la biosintesis de nZVI

@p)

Fuente: Elaboracion propia, 2026.

En la region de 3326.14 cm™, se observa una banda ancha e intensa asociada al
estiramiento O—H de grupos hidroxilo provenientes de polifenoles, antocianinas,
lo que coincide con los picos reportados por Dada et al. (2020), en 3394 cm™ y

por Nalweyiso et al. (2025), en 3277 cm™, asociados a grupos hidroxilo con fuerte

caracter reductor.

La banda en 2920.22 cm™ corresponde al estiramiento C—H alifético, atribuible a
compuestos organicos del extracto. En este sentido, Nalweyiso etal. (2025),
reportaron picos entre 2920 y 2921 cm™! relacionados con estiramientos C—H y

O-H de alcoholes y acidos carboxilicos.
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Entorno a 1650.37 cm™ y 1520.54 cm™ se registran bandas que pueden atribuirse
respectivamente al estiramiento C=O (posiblemente de grupos carbonilicos de
flavonoides, antocianinas u otros metabolitos aromaticos) y al estiramiento C=C
aromatico (anillos de compuestos fenolicos) (Nahari et al., 2022; Nalweyiso et al.,
2025). Las senales en 1240.12 cm™ y 1080.41 cm™ corresponden a los

estiramientos C—O y C—O—C de alcoholes, éteres y polisacaridos (Mahdavi et al.,
2013).

En la region de baja frecuencia del espectro FTIR (400—-800 cm™), los picos
observados en 632.72 cm™ y 530.27 cm™ se atribuyen a vibraciones Fe—O
caracteristicas de oxidos de hierro (Eslami etal. 2018), Segun Rashtbari et al.
(2022), reportaron bandas adicionales en 539.45y 459.07 cm™ también asociadas
a vibraciones Fe—O. En concordancia, Sanchez et al. (2026), confirman que estas
sefiales corresponden tanto a enlaces Fe—O como a grupos funcionales organicos,

los cuales pueden actuar como sitios activos para la adsorcion de plomo.

Estas sefiales confirma la presencia de hierro en la nanoparticula a la vez los picos
de compuestos organicos atribuyen al recubrimiento organico de las mismas
(Nalweyiso et al., 2025; Saemi et al., 2021). Diversos estudios han sefialado que
la capa pasiva de 0xidos en la nanoparticula no solo protege al nticleo metalico de
una oxidacion completa, sino que también mejora su estabilidad coloidal y
capacidad de adsorcion. Esta capa, junto con otras modificaciones superficiales,
favorece la dispersion, movilidad y estabilidad del material, lo que indirectamente

potencia su eficiencia adsorbente (Ng & Lim, 2022; Ruiz et al., 2018).

4.2.2. Resultados de SEM

Las imagenes SEM mostraron que las nanoparticulas sintetizadas presentan las

siguientes caracteristicas.
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Figura 16
Micrografia SEM a 150% y 10 000 x de la nZVI sintetizadas
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Fuente: Elaboracion propia, 2026.

A bajas magnificaciones (150x y 10000x) (Figura 16), evidenciaron una
disposicion heterogénea del material so6lido, conformado por fragmentos de
distintos tamafios, con superficies rugosas e irregulares. Lapresencia de agregados
macroscopicos y la textura &spera observada evidencian una agregacion
significativa, esto es muy comun en aquellas nanoparticulas obtenidas por rutas
biogénicas (Stefaniuk et al., 2016; Machado et al., 2013). Asimismo, Xu et al.
(2022), menciona que esta caracteristica se atribuye por la alta energia superficial

y propiedades magnéticas de la nanoparticula.

Figura 17
Micrografia SEM a 35 000x de las nanoparticulas sintetizadas

4 pum

25 ‘ sre sp
PM 30.00 kV 32.9429 ymm 35 000 x ETD A CME-UNSA MUESTRA 01

Fuente: Elaboracion propia, 2026.
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A magnificaciones intermedias (35 000%) (Figura 17) se observaron
nanoparticulas con aglomeracion reducida, conformando racimos compactos
producto de las interacciones magnéticas y de Van der Waals Machado et al.
(2013). De acuerdo a Cafiazaca & Ccama (2017), describieron nanoparticulas de
extracto de eucalipto con formas similares pero mayor agregacion debido a una
menor estabilizacion superficial. Asimismo, Sanchez et al. (2026), indican que las
nanoparticulas magnéticas sintetizadas con extractos, frecuentemente presenta
agregacion, pero este comportamiento es ventajoso ya que proporciona sitios

quimicamente activos para la unién de Plomo.

Figura 18
Micrografia SEM a 100 000 x de las nanoparticulas sintetizadas

C% 10/7/2025 HV WD mag O det pressure spot i 1pm
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Fuente: Elaboracion propia, 2026.

A la mayor magnificacion (100 000x) (Figura 18), se identificaron nanoparticulas
individuales bien definidas, con morfologia predominantemente esférica y
subesférica, con didmetros que se encuentra en el rango de 49.03 nm a 87.54 nm,

confirmando la formacion efectiva de hierro cero (Fe®) mediante sintesis verde.
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Los tamafios de particula obtenidos en la presente investigacion se encuentran
dentro del rango reportado en otros estudios de sintesis verde de nanoparticulas
de hierro utilizando extractos vegetales Gautam etal. (2020), obtuvieron
particulas con tamanos entre 60 y 100 nm empleando extracto de hojas de
Moringa oleifera, mientras que Villalva (2021), reportdé un tamafio promedio de
93.1 nm utilizando extracto de eucalipto. De igual manera, Huamaliano y Jove
(2024), registraron tamanos comprendidos entre 66 y 206 nm en nanoparticulas

de oxido de hierro biosintetizadas con el mismo extracto vegetal.
4.2.3. Resultados de difraccion de rayos X (XRD)

Enla Figura 19 se presento el difractograma de rayos X, donde el patron obtenido
muestra una curva ascendente de intensidad entre los 10° y 90° (20), sin la
aparicion de picos definidos caracteristicos de fases cristalinas de hierro metalico.
En particular, no se observa el pico distintivo del hierro de valencia cero (a-Fe)
alrededor de 20 = 44.9°, lo que evidencia que el material sintetizado presenta una
estructura predominantemente amorfa. La linea de base elevada y continua sugiere
ademas la presencia de compuestos organicos del extracto vegetal que recubren la

superficie de las nanoparticulas, actuando como agentes estabilizantes o capping
(Bhawna et al., 2022).

Figura 19
Difractograma de rayos X (XRD) de nZV1I biosintetizadas
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Fuente: Elaboracion propia, 2026.
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Esta respuesta estructural coincide con lo reportado por Liu et al. (2018), quienes
sefialaron que los compuestos organicos presentes en extractos vegetales de hojas
de eucalipto favorecen la formacion de nanoparticulas amorfas debido a su accion
reductora y estabilizante. De manera similar, Machado et al. (2013), indicaron
que, durante la sintesis verde empleando extractos de hojas de arboles, no se
detecto el pico caracteristico del hierro metalico, lo que confirmé la obtencion de
nanoparticulas con naturaleza amorfa. Asimismo, Sanchez etal. (2026),
atribuyeron esta caracteristica a la interaccion entre las nanoparticulas de hierro y
los compuestos fitoquimicos del extracto vegetal, los cuales generan superficies
funcionalizadas y modifican su estructura. Esta condicion representa una
diferencia importante respecto a las nanoparticulas obtenidas mediante sintesis
quimica con borohidruro de sodio, las cuales presentan picos agudos y definidos

asociados al hierro metalico cristalino (Arancibia et al., 2014).
4.3. Concentracion del plomo en suelos

El andlisis del contenido total de plomo en las muestras de suelo evidencié una
concentracion de 986 mg/kg, valor que supera ampliamente el Estandar de Calidad
Ambiental para suelos agricolas establecido por el Ministerio del Ambiente (MINAM,
2017) , el cual fija un limite de 70 mg/kg segtin el D.S. N.° 011-2017-MINAM (Figura
20). Este resultado confirma que el suelo de la comunidad de Paxa, distrito de Tiquillaca,
presenta un alto grado de contaminacioén por plomo. Asimismo, coincide con lo reportado
por Fernandez et al. (2022), quienes registraron concentraciones de hasta 679.9 mg/kg en

suelos agricolas de la misma zona, clasificdndolos como fuertemente contaminados.

La elevada concentracion de Pb evidencia la influencia de los residuos mineros
depositados en la quebrada Paxa. Ademads, las caracteristicas fisicoquimicas del suelo,
como su acidez (pH =4.7) y el bajo contenido de materia orgénica (<2 %) , favorecen la
movilidad y solubilidad de los metales pesados (Fernandez et al. 2022). Estas condiciones
incrementan la biodisponibilidad del plomo, facilitando su migracion hacia las aguas

subterraneas y su absorcion por la vegetacion, lo que representa un riesgo potencial para

los ecosistemas y la salud humana, tal como sefialan (Kaninga et al., 2020).
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Figura 20

Concentracion de plomo y comparacion con el ECA
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Fuente: Elaboracion propia, 2026

4.4. Porcentaje de adsorcion de plomo (Pb) en funcion de la concentracion de
nanoparticulas y del tamaiio de particula del suelo contaminado de la

comunidad de Paxa.

Los resultados del presente estudio evidencian una alta eficiencia de adsorcion de Pb** en
todos los tratamientos evaluados, con valores promedio entre 94.78 % y 99.45 %,
dependiendo del tamano de particula del suelo y la dosis de nZVIaplicada. Las mayores
eficiencias se registraron en los suelos de 63 pm y 125 pum, especialmente con dosis de

0.02-0.03 g de nZ V], tal como se muestra en la Tabla 5.
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Tabla 5

Resultados de adsorcion de plomo

N Tamafio de nZVvl Rep. Concentracion Inicial Concentracién Final % de
suelo (um) en (g) de Pb (mg/L) de Pb (mg/L) adsorcion
T-1 63 0.01 3 17.03 0.64 96.23
T-2 63 0.02 3 17.03 0.22 98.68
T-3 63 0.03 3 17.03 0.09 99.45
T-4 125 0.01 3 15.82 0.81 9491
T-5 125 0.02 3 15.82 0.49 96.89
T-6 125 0.03 3 15.82 0.16 99.01
T-7 250 0.01 3 14.33 0.75 94.78
T-8 250 0.02 3 14.33 0.46 96.77
T-9 250 0.03 3 14.33 0.33 97.72

Fuente: Elaboracion propia, 2026.

Estos resultados son consistentes con lo reportado por Du et al. (2023), quienes evaluaron
nanoparticulas de hierro cero biosintetizadas a partir de extracto de t¢ verde y registraron
una capacidad maxima de remocion de Pb** de 377.3 mg/g, valor significativamente
superior al obtenido con nanoparticulas sintetizadas mediante métodos quimicos
convencionales (50.31 mg/g), particularmente al emplear una proporcion volumétrica de

1:1 entre el extracto vegetal y la solucion férrica.

Asimismo, Sanchez et al. (2026), reportaron eficiencias cercanas al 98 % utilizando
nanoparticulas de hierro sintetizado con extracto de cascara de papaya, mientras que
Gautam et al. (2020), alcanzaron hasta 94.08 % de remocion empleando extracto de
Moringa oleifera. La concordancia entre estos estudios sugiere que los compuestos
fitoquimicos presentes en los extractos vegetales desempefian un papel importante en la

formacion de nanoparticulas con elevada capacidad de interaccion con el plomo.

Por otro lado, Zhou et al., (2021), sefialaron que la aplicacion de nanoparticulas de hierro
reduce la movilidad del plomo en suelos contaminados y favorece su inmovilizacion
mediante la formacion de compuestos estables Fe—Pb. Este planteamiento es consistente
con los porcentajes de remocion alcanzados, lo que indica que, ademas de la adsorcion
superficial, pudieron intervenir procesos de coprecipitacion y transformacion quimica del

metal
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En el presente estudio, la adsorcion de Pb** se llevo a cabo a un pH ligeramente acido (=
4.7), condicion que no limitd la eficiencia de remocion alcanzada por las nanoparticulas
biosintetizadas. Segun (Zhang et al., 2025), las nanoparticulas presentan mecanismos de
remocion distintos a los adsorbentes convencionales, debido a la participacion activa del
hierro metalico en los procesos de captura de contaminantes. En este sentido, Ferro et al.,
(2025), demostraron que la corrosion parcial del Fe® en medios 4&cidos incrementa su
reactividad y favorece la ocurrencia simultinea de adsorcion, coprecipitacion y

reacciones redox.
4.4.1. Influencia del tamafio de particula del suelo

LaFigura 21 muestra el efecto del tamaio de particula del suelo sobre la adsorcion
de Pb**, evidenciando una tendencia consistente: a menor tamafio de particula,

mayor eficiencia de remocion, independientemente de la dosis aplicada.

Figura 21

Barras agrupadas dé % adsorcion de Pb segun tamario y concentracion
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Fuente: Elaboracion propia, 2026.

Los suelos de 63 pm alcanzaron los mayores porcentajes de adsorcion (96.23 %—
99.45 %), mientras que las fracciones de 250 pm presentaron valores ligeramente

menores (94.78 %—97.72 %). Este comportamiento se atribuye al mayor area
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superficial especifica de las particulas finas, lo que incrementa la disponibilidad
de sitios activos para la interaccion entre Pb?" y las nanoparticulas, ademas de

facilitar la difusion de los iones hacia la superficie reactiva (Zhang et al., 2025).

Asimismo, las fracciones mas finas presentan mayor densidad de carga
superficial, lo que favorece las interacciones electrostaticas y la inmovilizacion
del metal (Huang et al., 2013). Estos resultados coinciden con Saleh et al. (2025),
quienes reportaron que las fracciones finas del suelo concentran mayores niveles
de Pb bioaccesible e intercambiable, incrementando su reactividad frente a

materiales adsorbentes.
4.4.2. Efecto de la concentracion de nanoparticula

El incremento en la concentracion de nanoparticulas de hierro se asocia con un
aumento en el porcentaje de adsorcion de Pb** tal como se muestra en la Figura
22, evidenciandose una relacion directa entre la dosis de nanoparticula y la
eficiencia del proceso. Este comportamiento ha sido reportado previamente,

donde mayores dosis favorecen la disponibilidad de sitios reactivos y la retencion

del metal en el suelo (Sun et al., 2021; Danila & JanusSevicius, 2022).

Figura 22
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Fuente: Elaboracion propia, 2026.
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4.5.

Analisis estadistico
4.5.1. Analisis de varianza y significancia ANOVA

Los resultados del ANOVA muestran que tanto el tamafio de particula del suelo
como la concentracion de nZVI ejercieron una influencia significativa sobre la
remocion de Pb (Tabla 6). El tamafio de particula presentd un efecto significativo
(p = 0.000936; p < 0.01), evidenciando diferencias entre las fracciones

granulométricas evaluadas.

Por su parte, la concentracion de nZVI registrd el mayor valor de F y un p-valor
de 1.83 x 1077 (p < 0.001), lo que indica que fue el factor con mayor contribucion
a la variabilidad de la respuesta experimental. Elresultado obtenido es consistente
con estudios previos, como los de Chumbiray y Hidalgo (2022), quienes mediante
ANOVAreportaron que la dosis de nanoparticula es el principal factor que influye
significativamente en la remocién de contaminantes, evidenciando que el
incremento de la cantidad de nanoparticulas mejora la eficiencia del proceso. De
manera similar, Huamaliano y Jove (2024), determinaron que la dosis de
nanoparticulas constituye una de las variables mas influyentes en la remocion de

metales pesados

En contraste, la interaccion entre el tamafio de particula del suelo y la
concentracion de nZVI no resultd significativa (p = 0.563295; p > 0.05), lo que
sugiere que el efecto de cada factor se manifestd de manera independiente dentro

de los niveles evaluados.
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Tabla 6
Analisis de varianza y significancia ANOVA

Fuente de variacién gl SC CM F Valorp  Sig.
Tamafio de particula de suelo 2  13.65 6.827 10.532 0.000936 **
Concentracion de nZV1 2 5372 26.862 41.438 1.83x10Q7 ***

Interaccion (tamafioxconc.) 4 198 0.494 0.762 0.563295 ns
Error 18 11.67 0.648 — — —
Total 26 81.02 — — — —

Nota. SC = suma de cuadrados; CM = cuadrado medio; gl = grados de libertad; valor p =nivel

de significancia estadistica; ns =no significativo (p > 0.05); * p <0.05; ** p <0.01; ¥*** p <

0.001.

4.5.2. Comparaciones multiples (Tukey) tamaiio de particula

La prueba de Tukey evidencié diferencias significativas entre las fracciones de 63
um y 125 um (p < 0.05), asi como entre 63 umy 250 um (p < 0.01) (Tabla 7). En

ambos casos, la fraccion de 63 pm presentd los mayores porcentajes de remocion.

Por otro lado, no se detectaron diferencias significativas entre las fracciones de

125 pm y 250 um (p > 0.05), lo que indica un comportamiento estadisticamente

similar entre estos niveles.

Tabla 7

Comparaciones multiples (Tukey) tamario de particula

Diferencia
Factor/Comparacion EE gl t Valorp  Sig.
estimada

Tamafio de particula de suelo

63 um — 125 pm 1.186 0.38 18 3.125 0.0153 *
63 pm — 250 pm 1.698 038 18 4.473 0.0008 *x
125 pm — 250 pm 0.512 0.38 18 1348 0.3881 ns

Nota. EE = error estandar; gl = grados de libertad; t = estadistico t de Student; valor p = nivelde

significancia estadistica; Sig. = nivel de significancia (p <0.05; ** p <0.01; ns =no significativo).
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4.5.3. Comparaciones multiples (Tukey) concentracion de nanoparticulas

La prueba de Tukey mostré diferencias significativas entre todas las
concentraciones evaluadas (Tabla 8). La comparacion entre 0.01 g y 0.02 g

presentd una diferencia estimada de —2.14 % (p =0.0001), mientras que entre 0.01
gy 0.03 g se registrd la mayor diferencia observada (—3.42 %; p < 0.0001).

Asimismo, la comparacion entre 0.02 g y 0.03 g también resultd significativa

(—1.28 %; p = 0.0092), evidenciando una respuesta creciente conforme aumentd
la dosis de nZVI.

Tabla 8

Comparacion multiple (Tukey) concentracion de nZVI

Factor/ Diferencia
EE gl t Valorp Sig.
Comparacion estimada

Concentracion de nZV1I

001g-0.02g —2.14 0.38 18 —5.642  0.0001 ok
001g-0.03g 342 0.38 18 —9.008 <0.0001  ***
002g-0.03g —1.28 0.38 18 —3.366  0.0092 ok

Nota. EE = error estandar; gl = grados de libertad; t = estadistico t de Student; valor p = nivelde

significancia estadistica; Sig.=nivel de significancia (p <0.05; ** p <0.01; ns =no significativo).

4.5.4. Comparacion multiple de Tukey para la interaccion tamaiio de

particula x concentracion de nanoparticula

La comparacion de medias para la interaccion entre factores mostré que el
tratamiento conformado por 63 pm y 0.03 g de nZVI alcanz6 la mayor media de
remocion (99.45 %), ubicandose en el grupo estadistico "d" y diferenciandose de

los tratamientos con menores respuestas (Tabla 9).

Por el contrario, las combinaciones de 250 pm—-0.01 g y 125 um-0.01 g
presentaron las menores medias (94.78 % y 94.91 %, respectivamente),

compartiendo el grupo estadistico "a" y sin diferencias significativas entre si.

Los tratamientos intermedios mostraron superposicion de grupos estadisticos (ab,

abc, bed y cd), reflejando una transicion gradual entre las medias observadas. Este
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comportamiento es consistente con el resultado del ANOVA, donde la interaccion

entre los factores no presentd significancia estadistica (p > 0.05).

Tabla 9

Comparacion multiple de Tukey para la interaccion tamario de particula x

concentracion de nanoparticula

Tamafio Media EE gl IC IC 95% Grupo
de suelo Concentracién  egtimada 95%  superior
(um) de nZV1 @) (%) inferior
250 0.01 94782  0.465 18 93.323  96.240 a
125 0.01 94907 0.465 18 93448  96.366 a
63 0.01 96.233  0.465 18 94.774  97.692 ab
250 0.02 96.774  0.465 18 95.315 98.233 abc
125 0.02 96.889  0.465 18 95430  98.347 abc
250 0.03 97.717 0.465 18 96.258  99.176 bed
63 0.02 98.684 0.465 18 97.225 100.142 cd
125 0.03 99.012 0.465 18 97.553 100.471 cd
63 0.03 99.450  0.465 18 97.991 100.908 d

Nota. EE = error estandar; gl = grados de libertad; IC = intervalo de confianza al 95 %. Las

medias que comparten al menos una letra en la columna «Grupo» no presentan diferencias

estadisticamente significativas entre si (prueba de Tukey HSD, a =0.05).
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CAPITULOV
CONCLUSIONESY RECOMENDACIONES
5.1. Conclusion

Se logr6 biosintetizar nanoparticulas de hierro cero valente a partir de compuestos
fenolicos extraidos de la cascara de mashua negra. El extracto presentd un contenido de
107.52 mg equivalentes de 4cido galico por litro, evidenciando la presencia de grupos
funcionales con capacidad reductora y estabilizante asociados a compuestos fendlicos.
Las nanoparticulas obtenidas exhibieron morfologia esférica y subesférica, con tamafos
promedio comprendidos entre 49.03 y 87.54 nm, asi como una estructura nucleo—capa y

naturaleza amorfa.

Se determind que la adsorcion de plomo (Pb?*) en los suelos de la comunidad de Paxa fue
superior al 94 % en todos los tratamientos, alcanzando un maximo de 99.45 % en el suelo
de 63 um con 0.03 g de nZVI. E1 ANOVA confirmé que tanto el tamafio de particula del
suelo como la concentracion de nZVI influyen significativamente en la adsorcion
(p<0.01), siendo la concentracion el factor de mayor efecto, sin interaccion significativa
entre ambos (p>0.05). La prueba de Tukey evidencié que la fraccion fina del suelo
adsorbe mas Pb*" y que todas las concentraciones de nZVI difieren significativamente
(0.03g>0.02g>0.01 g), confirmando una relacion directa con la concentracion denZVI

e inversa con el tamafio de particula del suelo.
5.2. Recomendaciones

Profundizar en la optimizacién de pardmetros de biosintesis, como pH, temperatura,
tiempo de reaccion y concentracion del extracto vegetal, para mejorar la estabilidad y la

reduccion del hierro durante la obtencion de nZVI. Ademads, se recomienda comparar el

rendimiento de la mashua negra con otras especies vegetales ricas en polifenoles.

Se recomienda evaluar la aplicacion de las nanoparticulas de hierro cero biosintetizadas
en suelos contaminados bajo condiciones de incubacion, a fin de representar de manera
mas realista la remediacion in situ. Esto debido a que el presente estudio se realizé en un
sistema solido—liquido con agua destilada, el cual no reproduce completamente las

condiciones fisicoquimicas y bioldgicas del suelo natural.
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ANEXOS

Anexo I Panel fotografico
Figura 23

Secado, molienda y tamizado de la cascara de mashua negra

Figura 24

Almacenamiento de la mashua macerada
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Figura 25

Filtracion de extracto de cascara de mashua macerada

Figura 26

Rota evaporacion de la mashua a una temperatura de 80°C por 45 min.
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Figura 27
Biosintesis de nZVI

Figura 28

Centrifugacion de las nanoparticulas biosintetizadas
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Figura 29

Obtencion de la nZV1I biosintetizadas con extracto de mashua negra

Figura 30

Reactivos quimicos utilizados en la investigacion

Figura 31

Muestreo de suelo en la comunidad Paxa — Tiquillaca
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Figura 32

Obtencion de muestra de suelo para su andlisis

i

Figura 33

Tamizaje de tamaiio de particula de suelo de acuerdo con el diserio factorial

Figura 34

Determinacion del plomo inicial del suelo de Tiquillaca
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Figura 35

Agitacion de los 27 tratamiento bajo diserio factorial de adsorcion de plomo

Figura 36

Ejecucion del diserio factorial de la investigacion

Figura 37

Filtrado de los tratamientos para analizar en el AAS
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Figura 38

Medicion de turbiedad de los tratamientos

Figura 39

Conservacion de la muestra para andlisis de plomo en AAS
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Figura 40

Determinacion de concentraciones de plomo en AAS

Figura 41

Determinacion del pH del suelo de Tiquillaca

F
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Anexo Il Informe de ensayo andlisis XRD de las nZVI obtenidas con extracto de

mashua

LABORATORIO DE MEDIO AMBIENTE, INVESTIGACION Y
SERVICIOS

INFORME DE ENSAYO

ANALISIS DIFRACCION DE RAYOS X

Para: Susan Yapo Tapia

Aprobadoe por: Dra. Adriana £dith Larrea Valdivia

Analista: Lic. Silvia Milagros Soto Catas!

Informe de ensayo No: 349-25

VERSION | RECEPCION DE MUESTRA

EJECUCION DEL ANALISIS

EMISION DE INFORME

1 02-Oct-2025

02-Oct-2025

03-Oct-2025

produce

Deszargo de Resporsabilioan: Lo mollsces 0% ks ersdyle perben Bom 540 3 s MUSSIas erssyadas y 0 daban 9ar U ZA50s
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INFORME DE ENSAYD
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Anexo III Informe de ensayo de andalisis Folin Ciocalteu y FTIR en el extracto y en las

nanoparticulas biosintetizadas

&Smb SISTEMA DE SERVICIOS Y ANALISIS QUIMICOS
| SAC.

Labceatonta de ensayo e Fraestigacion

INFORME DE ENSAYO
IE-2025-4119
1. DATOS DEL CLIENTE
1.1 Cliente :  SUSAN YAPO TAPIA
12 RUCoDNI © 73814236
1.3 Direccion : PUNO
2. DATOS DE LA MUESTRA
2.1 Producto :  EXTRACTO VEGETAL / NANOPARTICULA
2.2 Muestreado por : CLIENTE ©
2.3 Namero de Muestras 02
24 Fecha de Recepcion : 2025-10-06
2.5 Periodo de Ensayo : 2025-10-06 al 2025-10-16
2.6 Fecha de Emision 1 2025-10-16
2.7 FechayHorade Muestreo : NoPrecisa
28 N°de cotzacion :  COT-183180-SL25

3. ENSAYO SOLICITADO - METODOLOGIA UTILIZADA
ENSAYO METODO

Caracterizacion de materiales por 5 - -
Anélisis de Espectroscopia ASTM E1252 Practica esténdar para técnicas generales de obtencion

Infrarroja FTIR-ATR de espectros infrarrojos para analisis cualitativo

Determinacion de Fenoles Totales Espectrofotometria UV Visible Folin-Ciocalteu

4. RESULTADOS
4.1. DESCRIPCION DE MUESTRA:

Cadigo de

s Descripcion de Muestras

§-5535 Extracto vegetal de Mashua negra (!

S-5536 Biosintesis de nanoparticula

CaP. 1337
S SISTEMA DE SERVICIOS Y ANALISIS QUIMICOS S.AC.
FNEJ2 o3 Galle 22 Utb. Vipol Naranjal Mz E Lt 07, San Martin De Porres Lima-Per Paginalide 4
L0316 Cel: 906640042

www.slabperu.com — contacto@slabperu.com
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9 S SISTEMA DE SERVICIOS Y ANALISIS QUIMICOS
Lab S.AC.

LABCKKINIO e ensay € NvesT gackn

ANEXO N° 0512 - 2025

EL PRESENTE ANEXO ES EMITIDO POR SISTEMA DE SERVICIOS Y ANALISIS QUIMICOS SAC QUIEN ASEGURA HABER
ANALIZADO LA MUESTRA PROPORCIONADA POR NUESTRO CLIENTE A QUIEN SE IDENTIFICA POSTERIORMENTE.

Informe de Ensayo IE-2025-4119

1. DATOS DEL CLIENTE

1.1 Cliente . SUSAN YAPO TAPIA
1.2 RUCOoDNI o 73814236
1.3 Direccion : PUNO

2. DATOS DE LA MUESTRA

2.1 Producto :  EXTRACTO VEGETAL / NANOPARTICULA
2.2 Muestreado por : CLIENTE @

2.3 Numero de Muestras o 02

24 Fecha de Recepcion :  2025-10-06

25 Periodo de Ensayo : 2025-10-06 al 2025-10-16

26  Fecha de Emisién I 2025-10-16

27 Fecha y Hora de Muestreo - No Precisa

28 N° de Cotizacion :  COT-163180-SL25

3. INFORMACION ADICIONAL

31. DESCRIPCION DE MUESTRA

Cadigo de
Muestra

§-5535 Extracto vegetal de Mashua negra '«

Descripcion de Muestra

$-5536 Biosintesis de nanoparticula (

—  Sinla aprobacidn del laboratono Sistema de Servicios y Andlisis Quimicos S A G no se debe reproduar el informe de
ensayo parcia, excepto cuando se reproduce en su totakdad.

—  Los resultados de los ensayos se aplican a la muestra cémo se recibio y no se deben usar como una declaracian de
conformidad con una especificacion o normas de productos de la entidad que lo produce.

—  Ellaboratona no es responsable de fa informacion que ha sido identificada como suministrada por el cliente

—  Los resultados se relacionan solamente con los items sometidos a ensayo

—  Este laboratorio estd acreditado de acuerdo con la norma intemacional reconocida ISO / IEC 17025. Esta acreditacion
demuestra la competencia técnica para un dcance definido y el funcionamiento de un sistemna de gestion de calidad de
laboratonio.
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2025-10-07 Calle 22 Urh. VIPOL NARANJAL MZ E LT 07, SAN MARTIN DE PORRES LIMA-PERU
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Anexo IV Informe del ensayo SEM -UNSA

+
Codigo: | IR-MEB-073-25
ﬁfgg ggc%Epi A INFORME DE RESULTADOS Fecha: |  27/10/2025
ELECTRONICA N° 086- 2025-CME-UNSA Version: 1.1
Pagina ldel
A: Susan Margareth Yapo Tapia N° de Servicio: 073
i R x z N@ boleta / B004-
De: Dra. Daisy Margarita Gonzalez Diaz Fichir: 00187240
_ BN = Cod. de 415-MEB-
Asunto: Caracterizacion morfologica S 2025
Tipo/ Muestra | Nanoparticulas de Fe 0 valente N° Muestras: ]
Batipo: Microscopio Electronico de Barrido. modelo Scios 2 Horas/ Trabaio: 05
quipo: Dual Beam, marca Thermo Scientific I ’

Descripcion de la muestra:

RECEPCION DE MUESTRA: Se recepcion 1 muestra (particulas finas) para analizar las caracteristicas
morfologicas. el material que se analizara son particulas finas de distintos didmetros (no se fuvo documentacién
de referencia entregada virtualmente).

Preparacién de la muestra:

PREPARACION DE MUESTRA: Se procedi6 a habilitar Stup de aluminio (soporte) recubriéndolos con una
cinta doble cara de carbono para fijar la muestra. lnego se agregd la muestra que se analizara en la cinta de
carbono del stup y finalmente la muestra soportada en el stup se expuso al flujo de aire comprimido para
expulsar todas las particulas que no se adhirieron a la cinta de carbono.

Analisis:

Se realizo el analisis morfologico. contraste Z y quimico elemental en el microscopio electronico de barrido

del Centro de Microscopia Electrénica de la UNSA.

o ANALISIS MORFOLOGICO: se realizo el ensayo con el detector ETD, a una distancia de trabajo de 28-
33mm, el analisis se realizé a 30.00 Kv, las magnificaciones de realizaron de 150x — 100 000x segim el
interés del cliente. para mayor informacion revisar las micrografias.

Conclusiones:

El analisis se realizo el 07 de octubre del 2025. Durante el andlisis de la muestra. se obtuvo: 13 micrografias.
Link: htips://drive.google.com/drive/folders/ Inxu9C6GnmkIBkOMAmIFvVB187F CXhZjr?usp=sharing

La data recolectada durante el analisis fue extraida y almacenada en una carpeta drive propia del CME, el link
serd enviado por correo junto con este doc. (la data se eliminara dentro de 1 mes debido a espacio de la nube)

Realizado por: | mg. Antonio Irvin Laura Quispe
Revisado por: | Dra. Daisy Margarita Gonzalez Diaz

Duectora Centro de Microg
Electronica

Todo el procs»,o ha ﬁdo 1enl|z,sdo con los estéindares de calidad lo que asegura la correcta ennsidn de resultados
de acuerdo a la confidenctalidad
Los resultados y rmxesms serdn almacenadas un plazo de 2 meses maxmno

El ongnal de esta documento se encuentra en los archivos del CME, por lo que el adecuado o mal uso del musmo, es responsabtlidad del
cliente
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Anexo V Resultados de adsorcion de nZVI bajo disenio factorial mads sus replicas
Tabla 10

Resultados de adsorcion de nZVI bajo diserio factorial mas sus replicas

Resultado del disefio Factorial y sus replicas

. g Concentracion ~ Concentracion  Porcentaje
Tamafio de  Concentracion

inicial del plomo final del plomo de
suelo (um) de nZVI (g)

mg/L mg/L adsorcion
Tl 250 0.01 14.33 0.8054 94.3796
T2 250 0.02 14.33 0.2436 98.3001
T3 250 0.03 14.33 0.2994 97.9107
T4 125 0.01 15.82 0.8447 94.6606
T5 125 0.02 15.82 0.2531 98.4001
T6 125 0.03 15.82 0.0717 99.5468
T7 63 0.01 17.03 0.6643 96.0992
T8 63 0.02 17.03 0.2712 98.4075
T9 63 0.03 17.03 0.0521 99.6941
Tl 250 0.01 14.33 0.7185 94.9860
T2 250 0.02 14.33 0.5922 95.8674
T3 250 0.03 14.33 0.2803 98.0440
T4 125 0.01 15.82 0.803 94.9241
T5 125 0.02 15.82 0.7487 95.2674
T6 125 0.03 15.82 0.1654 98.9545
T7 63 0.01 17.03 0.5709 96.6477
T8 63 0.02 17.03 0.3377 98.0170
T9 63 0.03 17.03 0.0676 99.6031
Tl 250 0.01 14.33 0.7195 94.9791
T2 250 0.02 14.33 0.5511 96.1542
T3 250 0.03 14.33 0.4017 97.1968
T4 125 0.01 15.82 0.7694 95.1365
T5 125 0.02 15.82 0.4749 96.9981
T6 125 0.03 15.82 0.2319 98.5341
T7 63 0.01 17.03 0.6894 95.9518
T8 63 0.02 17.03 0.0637 99.6260
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T9 63 0.03 17.03

0.1615

99.0517

Anexo VI Estadistica de la investigacion

Verificacion de los supuestos del modelo estadistico (ANOVA)

La prueba de Shapiro-Wilk aplicada a los residuales del modelo arroj6é un valor de p =
0.2319 (p > 0.05), indicando que los datos siguen una distribucion normal. Asimismo, la
prueba de Levene mostr6 un valor de p = 0.5840 (p > 0.05), lo que confirma la
homogeneidad de varianzas entre los grupos evaluados. Estos resultados validan el uso
del ANOVA bifactorial, asegurando la confiabilidad y robustez de los analisis estadisticos

realizados.

Diagnostico de residuales:

Residuals vs Fitted Q-Q Residuals
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Fitted values Factor Level Combinations
Tabla 11
Tukey interaccion de todos los factores
Contrast Estimate Se Df T.Ratio P.Value
tp_suelo63 ¢ nfe0.01 -tp_suelo125¢ nfe0.01 1.326 0.657 18 2.017 0.5516
tp_suelo63 ¢ nfe0.01 -tp_suelo250c nfe0.01 1.451 0.657 18  2.208 0.4405
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tp_suelo63 ¢_nfe0.01 - tp_suelo63 ¢ _nfe(.02
tp_suelo63 ¢ _nfe0.01 -tp_suelo125¢ nfe0.02
tp_suelo63 c_nfe0.01 - tp_suelo250 ¢_nfe(.02
tp_suelo63 ¢ nfe0.01 - tp_suelo63 ¢ _nfe0.03
tp_suelo63 ¢_nfe(.01 -tp_suelol125c nfe0.03
tp_suelo63 ¢ _nfe0.01 -tp_suelo250 ¢ _nfe0.03
tp_suelo125 ¢_nfe0.01 - tp_suelo250 ¢ nfe0.01
tp_suelo125 ¢ _nfe0.01 -tp_suelo63 ¢_nfe(.02
tp_suelo125 ¢ _nfe0.01 - tp_suelo125 ¢ nfe0.02
tp_suelo125 ¢ _nfe0.01 - tp_suelo250 ¢ nfe0.02
tp_suelo125 ¢ nfe0.01 -tp suelo63 ¢ nfe0.03
tp_suelo125 ¢ _nfe0.01 - tp_suelo125 ¢ nfe0.03
tp_suelo125 ¢ _nfe0.01 - tp_suelo250 ¢ nfe0.03
tp_suelo250 ¢ nfe0.01 -tp_suelo63 ¢_nfe0.02
tp_suelo250 ¢ nfe0.01 -tp_suelo125 ¢ nfe0.02
tp_suelo250 ¢ _nfe0.01 - tp_suelo250 c_nfe0.02
tp_suelo250 ¢ _nfe0.01 - tp_suelo63 ¢ nfe0.03
tp_suelo250 ¢ _nfe(0.01 - tp_suelo125 ¢ nfe0.03
tp_suelo250 ¢ nfe0.01 -tp suelo250 ¢ nfe0.03
tp_suelo63 c_nfe0.02 - tp_suelo125c¢_nfe(.02
tp_suelo63 ¢ nfe0.02 - tp_suelo250 ¢_nfe0.02
tp_suelo63 ¢ nfe(0.02 - tp_suelo63 ¢ nfe0.03
tp_suelo63 c_nfe0.02 - tp_suelo125c¢_nfe0.03
tp_suelo63 c_nfe0.02 - tp_suelo250 ¢_nfe0.03
tp_suelo125 ¢ _nfe0.02 - tp_suelo250 ¢ nfe0.02
tp_suelo125 ¢ nfe0.02 - tp_suelo63 ¢ _nfe0.03
tp_suelo125 ¢ nfe0.02 - tp_suelo125 ¢ nfe0.03
tp_suelo125 ¢ nfe0.02 - tp_suelo250 ¢ nfe0.03
tp_suelo250 ¢ nfe0.02 - tp_suelo63 ¢_nfe0.03
tp_suelo250 ¢ nfe0.02 - tp_suelo125 ¢ nfe0.03
tp_suelo250 ¢ nfe0.02 - tp_suelo250 ¢ nfe0.03
tp_suelo63 ¢ nfe0.03 -tp _suelo125¢ nfe0.03
tp_suelo63 ¢c_nfe0.03 - tp_suelo250 ¢_nfe0.03
tp_suelo125 ¢ _nfe0.03 - tp_suelo250 ¢ nfe0.03

-2.451
-0.656
-0.541
-3.217
-2.779
-1.484
0.126
-3.776
-1.981
-1.867
-4.543
-4.105
-2.81
-3.902
-2.107
-1.992
-4.668
-4.23
-2.936
1.795
1.91
-0.766
-0.328
0.966
0.115
-2.561
-2.123
-0.829
-2.676
-2.238
-0.943
0.438
1.732
1.295

0.657
0.657
0.657
0.657
0.657
0.657
0.657
0.657
0.657
0.657
0.657
0.657
0.657
0.657
0.657
0.657
0.657
0.657
0.657
0.657
0.657
0.657
0.657
0.657
0.657
0.657
0.657
0.657
0.657
0.657
0.657
0.657
0.657
0.657

18
18
18
18
18
18
18
18
18
18
18
18
18
18
18
18
18
18
18
18
18
18
18
18
18
18
18
18
18
18
18
18
18
18

3.728
-0.997
-0.823
-4.893
-4.227
2258
0.191
-5.745
3.014
.84
-6.91
-6.244
4275
-5.936
-3.205
-3.031
-7.101
-6.435
-4.466
2.73
2.905
-1.165
-0.499
1.47
0.174
-3.896
-3.23
-1.261
-4.07
-3.404
-1.435
0.666
2.635
1.969

0.0321
0.9813
0.9945
0.0029
0.0116
0.4130
1.0000
0.0005
0.1255
0.1702
0.0001
0.0002
0.0105
0.0003
0.0885
0.1218
<.0001
0.0001
0.0071
0.2045
0.1522
0.9542
0.9998
0.8551
1.0000
0.0229
0.0845
0.9305
0.0160
0.0607
0.8699
0.9987
0.2384
0.5802
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