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RESUMEN 

Una alternativa para adsorber trihalometanos (THM) del agua para consumo 

humano se plantea en esta investigación, donde se proponen compuestos tipo 

hidróxidos dobles laminares (HDL). Se  exploró la sustitución  de iones (Al (OH)6)
3-  

por (AlF6)
3- como una estrategia para modificar la dipolaridad de HDL. La presencia 

de flúor aumenta la polaridad y la polarizabilidad de los HDL. Los hidróxidos dobles 

laminares se caracterizaron estructural y texturalmente con las técnicas de 

difracción de rayos X (DRX), análisis termogavimétrico (TGA), espectroscopia de 

infrarojo (IR), resonancia magnética nuclear (RMN), microscopía electrónica de 

barrido (SEM) y fisisorción de nitrógeno. Los HDL se probaron como adsorbentes 

de los trihalomentanos de CHCl3 y CHBr3 presentes a baja concentración en agua. 

Los HDL fluorados fueron significativamente más eficientes en comparación con los 

que no contienen flúor. Los HDL fluorados tratados térmicamente pueden remover 

el 95% y 90% de CHCl3 y CHBr3, respectivamente, presentes en soluciones acuosas 

a baja concentración. Se exploró el efecto de la concentración de trihalometanos, el 

tiempo de contacto y la estructura del adsorbente. Se obtuvieron isotermas lineales 

cuando se usaron adsorbentes no fluorados, pero cuando el adsorbente contiene 

flúor las isotermas se ajustan al modelo de Freundlich. 
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ABSTRACT 

An alternative to eliminate trihalomethanes (THM) from water so that human 

consumption is presented in this research, where layered double hydroxides (LDHs) 

are proposed. Replacement of (Al(OH)6)
3- blocks by (AlF6)

3- was explored as a 

strategy to modify the dipolarity of LDHs. The presence of fluorine augments the 

dipolarity/polarizability of LDHs. Layered double hydroxides are characterized 

structurally and texturally by X-ray diffraction techniques (XRD), thermogravimetric 

analysis (TGA), infrared spectroscopy (FTIR), nuclear magnetic resonance (NMR), 

scanning electron microscopy (SEM) and nitrogen adsorption. LDHs were tested as 

adsorbents of the trihalomethanes CHCl3 and CHBr3 that are present low 

concentrated in water. Fluorinated LDHs were significantly more efficient compared 

to that without fluorine. Thermal treated fluorinated LDHs are able to remove 95% 

and 90% of CHCl3 and CHBr3, respectively, present in low concentrated aqueous 

solutions. The effect of concentration of trihalomethanes, time of contact and 

structure of adsorbent were explored.  Linear isotherms were obtained when un-

fluorinated adsorbents were used but the isotherm turns to match that of 

Freundlich-type when adsorbent contains fluorine. 
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Introducción 

La utilización del cloro para la desinfección del agua sigue predominando 

alrededor del mundo, por su efectividad, fácil manipulación y bajo costo [1]. En el 

proceso de desinfección con cloro, se generan subproductos [2] nocivos para la 

salud del ser humano como son los trihalometanos (THM) [3], los cuales son 

probables cancerígenos [4] . Existen otras tecnologías para la desinfección del agua 

como lo son la oxidación por ozono y la adsorción en carbón activado. No 

obstante, estas pueden ser difíciles de manipular, costosas o poco efectivas [5].  

Recientemente se ha encontrado THM cuando se preparan alimentos y bebidas  

utilizando agua desinfectada con cloro [6]. Sin embargo, es inevitable continuar 

usando cloro, ya que la Organización Mundial de la Salud (OMS) considera más 

riesgoso dejar de utilizarlo que los efectos causados por la exposición a los THM 

[7]. 

Por otra parte, se han detectado concentraciones altas de THM [8] en ríos 

contaminados con desechos industriales. Debido a la presencia de cloroformo y 

otros trihalometanos en el agua para consumo, ha aumentado el interés desde el 

punto de vista de salud pública. Por lo que surge la necesidad de desarrollar 

nuevos materiales para capturar de THM como solución al problema existente de 

contaminación del agua con este tipo de compuestos.   

El presente trabajo de investigación tiene el objetivo de retener THM presentes en 

agua para uso doméstico a través de hidróxidos dobles laminares funcionalizados 

con flúor. Este manuscrito se estructura de la siguiente manera: 
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Capítulo I. Antecedentes. En este capítulo se describen algunos aspectos de la 

contaminación del agua, los métodos de eliminación de contaminantes del agua, y 

las características de los adsorbentes del tipo hidróxidos dobles laminares. Además, 

en este capítulo se delimita el problema y se plantean los objetivos de la 

investigación. 

Capítulo II. Experimentación. En este capítulo se muestra la secuencia 

experimental, donde se incluye síntesis y caracterización de los materiales HDL, así 

como las pruebas de adsorción de THM. 

Capítulo III. Resultados y Discusión. En este capítulo se presentan los resultados 

obtenidos de la caracterización de los materiales y su eficiencia como adsorbentes 

de THM. Se discuten los resultados obtenidos de acuerdo a los objetivos 

planteados. 

Conclusiones. En este apartado se puntualizan los resultados obtenidos del 

presente trabajo de investigación. 
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1 Antecedentes 

1.1 Contaminación del agua 

La contaminación del agua es un problema muy grave al que se enfrenta la 

humanidad, ya que tan sólo el 2% del agua es potable y el 80% de aguas residuales 

generadas regresan a los ecosistemas sin ser tratadas o recicladas. Según datos 

estadísticos, al menos 2000 millones de personas se abastecen de una fuente de 

agua potable que está contaminada por heces [9]; por lo que se desarrollan 

enfermedades como: cólera, disentería, tifus y polio; esto causa más de 842 mil 

muertes al año. Alrededor del mundo mil 600 millones de personas viven en 

escasez absoluta del vital líquido, mientras que 663 millones viven sin un 

suministro cercano. Sí la contaminación del agua continua creciendo a este ritmo, 

para el 2025, la mitad de la población mundial vivirá en zonas con escasez de agua 

[10]. En México, se estima que el 70% de los ríos presentan algún grado de 

contaminación [11], como por ejemplo: 

 La laguna de Cajititlán de Jalisco, 3 millones de peces muertos, por 

descargas de aguas residuales municipales y el mal funcionamiento de las 

plantas de tratamiento [12]. 

 El arroyo La Cruz en el Municipio de El Oro, en Durango, la Mina Proyecto 

Magistral derramó 2 mil metros cúbicos de agua cianurada [13]. 

 El Río Sonora la minera Buenavista del Cobre de Grupo México derramó  

más de 248 mil m3 de ácido sulfúrico, sulfato de cobre y metales pesados, 

afectando directamente a 22,000 personas e indirectamente  a otra 250,000 

en siete municipios [14].  
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Es importante señalar que, el agua contaminada se puede clasificar, de acuerdo a la 

naturaleza de los contaminantes, en las siguientes categorías: microorganismos 

patógenos, desechos orgánicos, sustancias químicas inorgánicas, nutrientes 

vegetales inorgánicos, compuestos orgánicos, sedimentos y materiales 

suspendidos, sustancias radioactivas y contaminación térmica [15]. En adición a 

esta clasificación, actualmente existen contaminantes llamados emergentes (la 

mayoría no regulados) generados por productos de uso común como: 

desinfectantes, retardadores de flama, artículos de aseo personal, colorantes, 

fármacos, hormonas, herbicidas, plaguicidas, etc. [16]. Los contaminantes 

emergentes tienen el potencial de producir impacto ecológico, así como efectos 

adversos a la salud [17].  

Los contaminantes del agua en México de acuerdo a CONAGUA  pueden ser: 

materia orgánica, nutrientes, grasas, aceites, detergentes, sólidos suspendidos, 

sustancias alcalinas, subproductos de desinfección del agua, etc. [18].  

 

1.1.1 Contaminación con trihalometanos 

Los THM son subproductos generados por el proceso de desinfección del agua con 

cloro y se consideran contaminantes emergentes [19]. Los trihalometanos son 

compuestos volátiles con un solo átomo de carbono, donde los hidrógenos son 

sustituidos total o parcialmente por halógenos, principalmente cloro y bromo 

(impureza del cloro comercial y bromo de materia orgánica). Generalmente, los 

cuatro compuestos formados son: cloroformo o triclorometano (CHCl3), 

diclorobromometano (CHCl2Br), dibromoclorometano (CHBr2Cl)  y bromoformo o 

tribromometano (CHBr3) [20].. 
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La formación y concentración de THM depende de varios factores [21]: 

concentración de cloro, naturaleza y concentración de la materia orgánica,  

concentración de bromo (Br) en el agua,  temperatura, pH, tiempo de contacto del 

cloro, y estaciones del año [22]. 

La exposición a THM para cualquier persona puede ser dérmica, pulmonar y oral. 

En la Tabla 1.1 se muestran las cantidades permisibles  de los THM de acuerdo a la 

Organización Mundial de la Salud (OMS) [23], Environmental Protection Agency 

(EPA) [24], la Secretaria de la Salud (SS) [25] y la Agencia Internacional para la 

investigación de cáncer [4]. En México, sólo existe norma de niveles permisibles de 

los THM totales (TTHM), además, hay poca información sobre la determinación de 

THM de manera individual, ya que los datos son administrados por organismos 

gubernamentales y los consideran confidenciales. 

Tabla 1.1 Trihalometanos permisibles en g/L y Toxicología  [26]. 

Nombre Fórmula OMS EPA UE SS Efectos Clasificación

Bromoformo CHBr3 100 10

Daño a riñón e 

hígado y daño en 

sistema nervioso

Probablemente 

cancerígeno

Bromo 

dicloro 

metano CHBrCl2 60 10

Daño a riñón e 

hígado, efectos 

reproductivos

Probablemente 

cancerígeno 

Cloroformo CHCl3 200 20

Daño a riñón e 

hígado, efectos 

reproductivos

Probablemente 

cancerígeno

Dibromo 

cloro metano CHBr2Cl 100 6

Daño al sistema 

nervioso, efectos 

reproductivos y daño 

al riñón e hígado

Posiblemente 

cancerígeno

TOTALES TTHM 100 80 50 200  

Existen diversos estudios de los posibles riesgos a la salud humana por la 

exposición a los THM, a continuación se enlistan algunos de ellos: 

 “American Journal of Public Health” [27], señala que el cloro es responsable 

del 9% de los casos de cáncer de vejiga y el 15% de cáncer en el recto.  
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 Los resultados  en  “Behavior of halogenated disinfection by-products in the 

water treatment plant of Barcelona, Spain”, evidencian que el tiempo de 

exposición a los THM es más importante que su concentración, reportando 

incremento de cáncer de vejiga por uso constante de agua clorada [28]. 

 Una investigación realizada en albercas reporta que la dosis diaria de 

cloroformo para una hora de natación es de 65 μg/Kg de peso. En este 

estudio, la dosis por una hora de natación fue 141 veces mayor comparada 

con 10 minutos de ducha en la regadera y 93 veces mayor que la ingestión 

de agua de la llave. Además  reportan que 10 min de ducha caliente 

equivalen a  8 vasos de agua con cloro [29].  

 En 2001, un grupo de científicos evaluaron los posibles riesgos  a la salud 

humana que pueden causar los THM como: daños en el hígado, riñones y 

sistema nervioso central; a través de la ingestión, inhalación y exposición 

dérmica prolongada a loa THM [30]. Ellos analizaron la relación que 

guardaba la exposición de THM contra el riesgo de contraer cáncer de 

vejiga. Personas que habían vivido por lo menos 10 años  en casas donde el 

nivel promedio de THM en el agua superaba 49 g/L tenían doble de riesgo 

de generar cáncer de vejiga, con respecto a los individuos que vivían en 

casas con concentraciones de THM en el agua menores a 0.8 g/L. Los 

investigadores reportaron que las personas analizadas estuvieron expuestas 

al ducharse, lavarse las manos, lavar frutas y verduras, fregar los trastes etc. 

Además quiénes usaban piscinas con frecuencia, aumentaba el riesgo a un 

57% y al beber agua clorada a un 35%. Existe un riesgo potencial cuando se 

inhala y se tiene contacto dérmico con los THM, debido al aumento de la 

probabilidad de padecer cáncer de colón y vejiga; ya que estos órganos 

almacenan fluidos corporales por lapsos prolongados, sin pasar por el 

proceso de desintoxicación que realiza el hígado. 
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 En 2002 se analizó el agua de los canales de Xochimilco y pozos de 

extracción de agua potable de la zona Metropolitana de la Ciudad de 

México, donde se encontró que después del proceso de desinfección con 

cloro, el 83% de las muestras de agua superaban los 200 g/L de 

concentración de THM [22]. 

 En otro estudio realizado en México, se determinó la presencia de THM en el 

agua para consumo humano en Cancún, Q. Roo, y en Guadalajara, Jal. Los 

resultados mostraron que en Cancún el cien por ciento de las detecciones 

de THM se presentó en muestras cloradas. La incidencia y concentración de 

THM en Cancún estuvo relacionada con la cloración reiterada y a la fuente 

de abastecimiento, así como la época de lluvias. En Guadalajara, se 

encontraron concentraciones similares del cloro residual, la formación de 

THM estuvo asociada a la fuente de abastecimiento, viéndose favorecida en 

el agua proveniente del Lago de Chapala y del Río Lerma-Santiago. Por otra 

parte, en Guadalajara las concentraciones de los THM tuvieron el siguiente 

orden: CHBrCl2 ˃CHClBr2 =CHCl3 sin detección de bromoformo y en Cancún 

CHBr3 ˃CHBrCl2 ˃CHClBr2 ˃CHCl3. Las altas concentraciones de bromoformo 

en Cancún fueron explicadas por la intrusión de agua marina, rica en 

bromuros. [31]. 

 En la regulación alemana para albercas se considera un nivel permisible de 

TTHM de 20 g/L [32]. 

 En otra investigación se reportó la exposición en albercas cubiertas con 

concentraciones máximas de THM en aire ambiental, aire alveolar (aire 

exhalado) de  trabajadores y nadadores. Las concentraciones en aire 

ambiental  de cloroformo  y bromodiclorometano fueron de 314 g/L y 14.6 

15 g/L, respectivamente. En aire alveolar en trabajadores de 59 g/L y  2.8  
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g/L y por último en aire alveolar de los nadadores 110 g/L y 3.1 g/L 

respectivamente  [33]. 

 El artículo “Formation of trihalomethanes in foods and beverages”  evidencia 

formación de THM en la preparación y cocción de 11  alimentos y  17 

bebidas, los resultados sugieren que el té, sopa instantánea miso y arroz  

puede ser una fuente importante de exposición a THM [34]. 

 En el 2010, se reportaron análisis en adultos que nadaban en piscinas con 

agua clorada y encontraron que la mutagenicidad urinaria aumentó después 

de nadar, lo cual se asoció con el bromoformo (CHBr3). Durante los 

ejercicios de natación hubo incrementos de THM (cloroformo y 

bromoformo), en el aliento. En tan sólo 8 minutos de ejercicio aumentaron 

los niveles de concentración en el aire del edificio. La absorción de los 

subproductos del agua clorada fue vía transdermal (piel), en mayor cantidad 

con respecto a la vía pulmonar, debido a los largos periodos de exposición 

[35]. 

 En albercas del norte de México, se midieron concentraciones promedio de 

TTHM de 211 g/L  [26] 

 Los ríos Atoyac y Xochiac en los estados de Puebla y Tlaxcala (México) se 

reportaron concentraciones de cloroformo de 600 g/L, estos afluentes 

fueron contaminados con productos de desinfección, este hecho puede 

estar asociado al incremento de leucemia en los pobladores menores de 

edad, ya que al realizar monitoreo a los habitantes de zonas aledañas se 

encontró un incremento en la frecuencia de  marcadores de daño 

genotóxico [8].  
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1.1.2  Química de los trihalometanos 

Las sustancias húmicas son los principales precursores de los THM, además de los 

compuestos orgánicos descargados en efluentes industriales, principalmente de la 

industria petroquímica, así como también la clorofila y las algas [36]. La formación 

de THM es mayor en aguas superficiales que en las subterráneas, esto se explica 

por el mayor contenido de materia orgánica [37]. 

Los trihalometanos se generan cuando el ácido hipocloroso reacciona con 

compuestos orgánicos presentes en el agua. Regularmente los THM son 

subproductos del proceso de desinfección del agua con cloro, su formación es 

función de la concentración del precursor, tiempo de contacto,  dosis de cloro, 

temperatura [38] y pH [39]. Además, se ha estudiado la relación entre la  formación 

de THM con el material de las tuberías del sistema de distribución de aguas, 

encontrando que la generación de THM es mayor para tuberías de polietileno que 

las de acero inoxidable. 

El cloroformo se puede formar a partir de varios compuestos orgánicos que 

pueden servir como precursores [22]. Un  precursor común es la acetona, como se 

ejemplifica en las siguientes reacciones: 

CH3COCH3 + 3NaOCl                CH3COCCl3   + NaOH 

CH3COCCl3   + NaOH                CH3CO2Na   +  CHCl3 

El bromoformo se produce cuando en la reacción interviene ácido hipobromoso  

[31]. La formación de THM mixtos de cloro y bromo está en función de la relación 

HBrO/HClO  [40]. 
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Una vez formados los THM es difícil eliminarlos, por lo que las acciones se 

concentran en  evitar la formación o disminuirlos  [21]. En la Tabla 1.2 se presentan 

algunas propiedades de los THM.     

    

Tabla 1.2 Propiedades de THM [41]. 

 

 

1.2 Métodos para eliminar contaminantes del agua 

Los tratamientos  de agua son un conjunto de operaciones y procesos, físicos y/o 

químicos que se aplican al agua  con la finalidad de hacerla apta para uso y 

consumo humano. Estos procesos pueden clasificarse por los componentes o 

sustancias a eliminar [42] . En las Tablas 1.3 y 1.4 se enlistan algunos procesos 

autorizados en México [25] para eliminar contaminantes del agua.  
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1.2.1  Químicos 

Los métodos químicos se aplican a aguas que tienen sólidos finos y que no 

responden a la sedimentación o filtración. Estos procesos se emplean para 

neutralizar desperdicios ácidos o alcalinos y cuando es necesario romper 

emulsiones de aceites [43]. 

Las sustancias que se utilizan frecuentemente para remover contaminantes son: 

ozono, alumbre, hipoclorito de sodio y cloro gaseoso. En la Tabla 1.3 se resumen 

los procesos de eliminación de contaminación de agua que utilizan productos 

químicos. 

Tabla 1.3 Proceso químicos [25] de tratamiento de aguas 

Proceso Descripción

Coagulación 

química

Adición de compuestos químicos al agua, para

alterar el estado físico de los sólidos disueltos,

coloidales o suspendidos, para facilitar su

remoción por precipitación o filtración.

Desinfección

Destrucción de organismos patógenos

agregando productos químicos (cloro gaseoso,

hipoclorito de sodio, dióxido de cloro  y ozono). 

Floculación

Aglomeración de partículas desestabilizadas en

el proceso de coagulación química (sulfato de

aluminio o alumbre)  [ Al2(SO4)3.18H2O ]

Neutralización
Adición de sustancias básicas o ácidas al agua

para obtener un pH neutro.

Oxidación

Pérdida de electrones de un elemento, ión o

compuesto por la acción del oxígeno u otro

agente oxidante.
 

 

1.2.2 Físicos 

Los métodos físicos  utilizados más frecuentemente son: sedimentación, 

decantación, aeración, pasteurización, filtración y adsorción. Además, el tamizado 
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se realiza a través de una malla para detener partículas grandes como ramas, 

botellas, bolsas etc. Aeración para eliminar sustancias volátiles como CO2 y ácido 

sulfhídrico H2S. En la Tabla 1.4 se describen brevemente los procesos físicos de 

eliminación de contaminación de agua, de acuerdo a la norma mexicana vigente.  

 

Tabla 1.4 Procesos físicos de tratamiento de aguas 

Proceso Descripción

Desinfección,
Destrucción de organismos patógenos irradiación

de rayos UV.

Evaporación

Remoción de sólidos disueltos, utilizando calor

como agente de separación, condensando

finalmente elagua para su aprovechamiento.

Filtración

Remoción de partículas suspendidas en el agua,

haciéndola fluir a través de un medio filtrante de

porosidad adecuada. 

Intercambio iónico

Remoción de aniones o cationes específicos

disueltos en el agua, a través de su reemplazo por

aniones o cationes provenientes de un medio de

intercambio, naturalo sintético, con el que se pone

en contacto.

Sedimentación
Separación de las partículas suspendidas en el

agua, por efecto gravitacional.

Adsorción

Remoción de iones y moléculas de una solución que 

presentan afinidad a un medio sólido adecuado, de 

forma tal que son removidas de la solución.
 

              

1.2.2.1   Filtración 

La filtración es un proceso para separar materia suspendida en un medio líquido, 

haciendo pasar la suspensión través de un medio poroso, el cual retiene las 

partículas y permite el paso del filtrado libre de sólidos, con este proceso se reduce 
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la materia coloidal y la suspendida. En la filtración ocurren fenómenos mecánicos, 

biológicos y electrolíticos que ayudan a eliminar partículas mucho más pequeñas 

que el diámetro de los poros por donde circula el agua. La filtración puede ser 

natural o artificial. Procesos naturales de filtración son la infiltración del agua 

pluvial en el suelo y el escurrimiento del agua subterránea. La filtración artificial se 

realiza con filtros de arena lentos, rápidos y a presión[44]. La filtración con grava, 

arena y carbón activado como adsorbente se utiliza para eliminar partículas de 

tamaño pequeño. La filtración es una operación unitaria común en las plantas de 

tratamiento de agua, debido a que es menos costosa que otros tratamientos [45].    

 

1.2.2.2   Sedimentación 

La sedimentación se basa en la atracción gravitacional y se utiliza para eliminar 

material sólido de menor tamaño no disuelto en el agua  como: plástico, latas de 

aluminio, unicel etc. y de grasas como: aceites, ceras y jabones insolubles. El 

proceso consiste en el asentamiento de partículas por efecto de la gravedad. Los 

factores que influyen en la sedimentación son diversos, como tiempo de retención, 

velocidades de flujo, volumen de almacenamiento de sedimentos y lodos, tamaño 

de la partícula, etc. [44].  

 

1.2.2.3   Adsorción 

La adsorción es un proceso fisicoquímico mediante el cual la superficie de un 

sólido, generalmente poroso, es capaz de retener especies químicas que provienen 

de un gas o un líquido, dando como resultado la formación de una película en la 

superficie o poros del material adsorbente [46]. La adsorción se clasifica de 

acuerdo a la fuerza con la que interaccionan las moléculas (adsorbato) con el 
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material (adsorbente), en física (fisisorción) y química (quimisorción). La fisisorción 

se caracteriza por ser un proceso reversible (desorción), que forma mono y 

multicapas, conservando la identidad de las moléculas adsorbidas. Las atracciones 

entre las moléculas y la superficie son  débiles del tipo Van der Waals, H = 20 

kJ/mol. [47]. 

La quimisorción se basa en la formación de enlaces y trasferencia de electrones, se 

caracteriza por formar una sola capa, además de ser un proceso irreversible. Las 

fuerzas entre adsorbato y adsorbente son fuertes, análogas al enlace químico 

(atracción coulombicas, coordinadas o covalentes), H = 200 kJ/mol. En este 

proceso se puede perder la identidad del adsorbato [48]. 

Las isotermas de adsorción relacionan la cantidad adsorbida por unidad de 

absorbente con la concentración de absorbato. Frecuentemente, se usan dos 

fórmulas matemáticas de estas isotermas para la adsorción de soluciones 

acuosas[49], la ecuación de Freundlich: 

qe = KCe1/n 

Dónde: qe es la cantidad adsorbida por un peso unitario de adsorbente, Ce es la 

concentración de equilibrio del absorbato en solución y k y n son constantes 

empíricas. A menudo, los valores de n son mayores a uno, sugiriendo que la 

adsorción es relativamente más eficiente a bajas concentraciones. La forma 

logarítmica de la ecuación de Freundlich indica una variación lineal de log (qe)  con 

log Ce: 

log (qe) = log K + 1/n log Ce 

La ecuación anterior se puede aplicar a los datos de adsorción para correlación e 

interpolación, así como para la evaluación de K y n. 
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La segunda ecuación, es la de Langmuir, se basa en las suposiciones de una capa 

monomolecular de adsorbente, uniformidad de la superficie del adsorbente, y la no 

interacción entre molecular del adsorbato. La ecuación es: 

qe  =(abc)/(1+ac) 

Las constantes a y b, se determinan empíricamente.  

 

1.3 Adsorbentes 

La regeneración y selectividad de los materiales adsorbentes es crucial para su uso. 

Estos materiales pueden ser naturales o sintéticos. Dentro de los naturales más 

comunes se encuentran la sílice, las arcillas y las zeolitas. En los adsorbentes 

sintéticos se encuentra una gran variedad de materiales como: hidróxidos dobles 

laminares (HDL), zeolitas y carbón activado, estos materiales se han utilizado en el 

tratamiento de agua para la remoción de metales pesados, radioactivos u otros 

contaminantes. Los hidróxidos dobles laminares comúnmente llamados 

compuestos tipo hidrotalcita han sido usados para adsorber diferentes clases de 

sustancias. Los cuales son de interés en la presente investigación. 

1.3.1  Carbón Activado 

El carbón activado tiene una alta capacidad adsorbente debido a su porosidad. El 

carbón activado  es un producto  de materiales orgánicos (vegetales), está formado 

por microcristales con estructura bidimensional hexagonal de átomos de carbono,  

los planos se encuentran desplazados unos de otros, solapados entre sí [50]. El 

carbón activado es muy versátil, debido al tamaño y distribución de poro, el cual 

puede controlarse con la elección del precursor [51],  las condiciones de 

preparación y el método de activación  [52]. El carbón activado comúnmente se usa 
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para eliminar materia orgánica y amoniaco, además de controlar color, olor, sabor y 

crecimiento biológico en el tratamiento de aguas. Excepcionalmente también se ha 

usado en la adsorción de  trihalometanos [53].  Sin embargo, el carbón activado 

tiene una vida media corta (semanas) [54] y en su elaboración se producen grandes 

cantidades de CO2. 

 

1.3.2   Alúmina 

El óxido de aluminio (Al2O3) es un material cerámico poroso y adsorbente de varios 

vapores, entre ellos de agua. Se utiliza como adsorbente con el fin de remover 

impurezas en soluciones acuosas (arsénico, cromo, flúor, sulfuros etc.). La principal 

desventaja es su baja capacidad de adsorción y su lenta cinética de adsorción [55].    

          

1.3.3  Sílice 

El óxido de silicio (SiO2) es un sólido amorfo, insoluble en agua, no tóxico, 

químicamente estable, debido a su composición química y estructura física posee 

alta capacidad de adsorción (más de 40% en peso), además tiene estabilidad 

térmica, propiedades físicas estables, alta resistencia mecánica y baja temperatura 

de regeneración. La sílice es un desecante sólido muy utilizado en la industria su 

bajo costo y su disponibilidad [56]. 
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1.3.4  Hidróxidos dobles laminares  

Los HDL son materiales formados de láminas apiladas, descubiertos en Suecia en 

1842, sus propiedades principales son: alta área superficial (100-300m2/g),  efecto 

memoria y  propiedades básicas. 

1.3.4.1 Estructura 

Los hidróxidos dobles laminares (HDL) son compuestos de morfología laminar, 

mesoporosos (tamaño de poro de 2-50 nm). Dependiendo de la composición y del 

apilado de las láminas se originan diversos compuestos  como se ejemplifica en la 

Tabla 1.5. La hidrotalcita (HT) es el hidroxicarbonato de aluminio y magnesio más 

conocido, este material presenta simetría romboédrica (3R) debido al apilamiento 

de tres laminas por celda unitaria con parámetros de red de a=3.054 Å y c=3d003; 

mientras que la manasseita se apila en dos laminas por celda unitaria generando 

simetría hexagonal (2H) con parámetros a=3.046 Å y c= 2d003.  

En la Figura 1.1 se exhibe la estructura del HDL tipo hidrotalcita, en donde los 

cationes metálicos de magnesio (MII) y aluminio (MIII) se localizan en octaedros 

coplanares compartiendo bordes y formando capas, dichos octaedros se 

encuentran coordinados con seis .  

La sustitución parcial de los cationes trivalentes por los divalentes en las capas tipo 

brucita, induce una carga positiva en las láminas, la cual se equilibra con aniones 

(Am-), estos se ubican en la zona interlaminar con moléculas de agua.  
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Tabla 1.5 Diferentes compuestos tipo HDL naturales  [57] 

Parámetros de celda  

a c

Hidrotalcita Mg6Al2(OH)16CO3 4H2O 3,054 22,81

Meixnerita Mg6Al2(OH)16(OH)2 4H2O 3,046 22,92

Piroaurita Mg6Fe2(OH)16CO3 4H2O 3,109 23,41

Tacovita Ni6Al2(OH)16CO3 4H2O 3,325 22,59

HDL Fórmula 
(Å)

 

Se ha encontrado que los HDL tienen preferencia por los aniones de acuerdo al 

orden siguiente [58].  

 

    

 

Sin embargo, los aniones más utilizados son: 

 

, , , , , , , , , , S3 ,  

El espacio interlaminar de los HDL se determina por la cantidad, el tamaño, la 

orientación y la fuerza de los enlaces entre los aniones y el grupo OH-, mientras 

que el  espesor de las láminas es constante e igual a 4.769 Å [59].  Se ha 

demostrado que existe dependencia fuerte entre la distancia interlaminar, el 

tamaño y la carga de los aniones interlaminares con las propiedades de retención 

aniónica de los HDL [60].  
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                                 Figura 1.1 Estructura del HDL hidrotalcita [61]   

        

La fórmula general de los hidróxidos dobles laminares se presenta a continuación:  

[(MII)1-x(M
III)x(OH)2]

x+[(Am-)x/mnH2O]x- 

Dónde: 

MII y MIII = cationes de metales di y trivalentes, respectivamente;  

Am- = anión de carga m; 
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X = es la relación metálica molar MIII/(MII+MIII) y puede tener valores de                         

0.20 a 0.33 

n = número de moléculas  de agua de cristalización. 

El interés por esta clase de arcillas aniónicas radica en que son adsorbentes, 

catalizadores e intercambiadores iónicos. Los HDL son compuestos versátiles (por 

su morfología laminar), de fácil modulación de sus propiedades (por la 

modificación de los cationes MII y MIII, intercalación de gran variedad de Am- y  

sustituciones estructurales) y bajo costo. El tipo de estructura laminar provee la 

posible elaboración de materiales prediseñados para usos específicos.  

  

1.3.4.2  Métodos de síntesis  

Los HDL se pueden sintetizar por diversos métodos. La selección del método a 

utilizar se hace en función de las características del producto deseado. A 

continuación se presentan los métodos de síntesis más comunes y en la Tabla 1.6 

se comparan las ventajas y desventajas de cada uno de ellos. 

Coprecipitación  

El método de coprecipitación se basa en la nucleación y crecimiento de  las 

unidades octaédricas, el cual consiste en poner en contacto dos soluciones de sales 

acuosas que contengan los metales MII y MIII, en solución alcalina en presencia del 

anión correspondiente Am- con una relación metálica molar de X = MIII/(MII+MIII). A 

menudo, se utilizan condiciones de baja y alta sobresaturación para asegurar la 

precipitación simultánea de los iones MII y MIII; la precipitación de los metales di y 

trivalentes se logra controlando el pH. La sobresaturación baja requiere 

mecanismos controlados, las condiciones más utilizadas son: pH: 7-10, 
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temperatura: 60-80ºC, bajas concentraciones y flujos lentos de los reactivos, lavado 

con agua caliente y secado a temperaturas bajas (120ºC). La sobresaturación alta se 

lleva acabo con la adición de una solución de sal mixta a una solución alcalina que 

contiene el anión deseado. La síntesis por coprecipitación necesita tratamientos 

hidrotermales prolongados para obtener una buena cristalización; por otra parte, 

estos tratamientos pueden provocar reacciones de disolución/precipitación, 

además que consumen una gran cantidad de agua [62]. La estructura es 

normalmente romboédrica con este proceso de síntesis. La coprecipitación es el 

método de síntesis más utilizado debido a su sencillez, reactivos de fácil acceso y 

económicos, además de ser útil para preparar grandes cantidades de producto.  

En un estudio reciente, se sintetizaron por coprecipitación HDL, incorporando flúor 

en la estructura tipo brucita. Se encontró que la fluoración de los de los hidróxidos 

dobles laminares cambia significativamente los parámetros fisicoquímicos en la 

superficie de los HDL debido al aumento de dipolaridad y polarizabilidad, por lo 

tanto se mejoran las propiedades de adsorción en la superficie de estos materiales 

[63]. En este sentido, los compuestos fluorados de HDL pueden ser idóneos para 

crear pigmentos estables y adsorbentes [64]. 

 

Sol-gel 

El método de Sol-Gel se basa en la polimerización a través de la hidrólisis de 

precursores organometálicos de tipo alcóxidos M(OR)n, formando una suspensión 

coloidal de cúmulos en un líquido (sol). La subsecuente condensación del sol y 

evaporación parcial del solvente produce un material sólido lleno de solvente (gel). 
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Tabla 1.6 Principales métodos de síntesis de HDL. 

Método Ventajas Desventajas Fuente 
Coprecipitación 

 

Reactivos baratos y fácil acceso .Útil para preparar 

grandes cantidades. Proceso de síntesis sencillo y el 

más utilizado. Estructura normalmente romboédrica 

tres laminas por celda unitaria a=3.054 Å, b=22.81 Å 

(Manasseita) 

Los tratamientos  hidrotérmicos 

o envejecimiento pueden 

provocar reacciones  de 

disolución/precipitación. 

Consumen gran cantidad de 

tiempo y agua. 

[62] 

Baja y elevada saturación,  pH de 8 a 10 T:333-353 °K 

flujo entre  reactivos lavado con agua caliente secado 

a 393°K. A alta saturación con respecto a baja 

saturación los materiales son menos cristalinos, 

debido a la formación de un gran número de núcleos 

de cristales 

Consumen gran cantidad de 

tiempo y agua 

[65] 

Sol-Gel 

(Reacciones  

hidrólisis-

condensación) 

Parte de precursores moleculares. Polimerización a 

bajas temperaturas. Da la posibilidad de controlar el 

proceso de síntesis, precursores moleculares- 

productos. Se pueden obtener nuevos materiales 

orgánico-inorgánicos. Alta homogeneidad. Baja 

temperatura de proceso. Mínima contaminación por 

presencia de aire. Área específica alta. Alta pureza. 

Control estructural de la distribución entre el tamaño 

de partícula y poro de HDL. 

Generación de desechos 

orgánicos y precursores costosos 

[66],[67], 

[68], [69] 

Irradiación de 

microondas 

Reducción considerable del tiempo de síntesis Cristales grandes, baja área 

específica. 

[70], [71] 

Combustión Producción en poco tiempo y usando cantidades 

mínimas de agua. Basado en la descomposición 

explosiva e algunos combustibles orgánicos. Método 

eficaz y de bajo costo. Popular para preparación de 

nano materiales 

Bajas áreas superficiales y etapas 

de cristalización requeridas 

[72] 

Agregación de 

óxidos 

Sencillo, económico y amigable con el ambiente. Se 

usan óxidos o hidróxidos de metales, se dispersan en 

un medio acuoso ajustando el pH. La mezcla de 

hidróxidos se suspende, se trata térmicamente y 

finalmente se rehidrata para obtener los hidróxidos 

dobles laminares. No es necesario lavar, ni purificar 

Método diseñado para satisfacer 

enormes demandas de HDL 

[73] 

 

En consecuencia, se obtiene una red polimérica de un material denso y poroso. 

Este método de síntesis da la posibilidad de modular significativamente las 

propiedades de los productos finales controlando las variables de síntesis. Se 

pueden obtener nuevos materiales orgánico-inorgánicos, altamente homogéneos, 

y puros. Una de las principales ventajas de este método es el control que puede 

tenerse en la distribución de los tamaño de poro y partículas de los HDL [68]. Las 

principales desventajas del método de síntesis por sol-gel son el uso de 

precursores costosos y la generación de desechos orgánicos.  Las reacciones 
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involucradas durante el proceso de síntesis por sol-gel son reacciones de hidrólisis 

y de condensación, las cuales se llevan a cabo a partir de alcóxidos y alcoholes en 

medio ácido, obteniéndose productos ramificados. 

1) Hidrólisis. Los precursores (C4H9O)3 Al y (C2H5O)2 Mg reaccionan con agua para 

formar alcoholes y productos hidroxilados. 

Al – (OC4H9)3 + H2O   →   C4H9OH + HO – Al (OC4H9)2 

C2H5O – Mg – O C2H5 + H2O   →  C2H5OH + HO – Mg – OC2H5 

2) Condensación. Los productos de la hidrólisis reaccionan generando enlaces 

Mg-O-Al. 

HO – Al (OC4H9)2  + HO – Mg – OC2H5  →  H5C2 – Mg – O – Al – (OC4H9)2 + H2O 

La condensación aumenta las conexiones de la red (polimerización) y esta empieza 

antes de finalizar la hidrólisis. Sin embargo, el grado de polimerización es 

altamente dependiente del tiempo de envejecimiento del gel. 

En otro orden de ideas, recientemente se reportó una investigación donde se 

prepararon pigmentos híbridos a partir de dos tintas comunes: el ácido cármico y 

el azul de hidroxinaftol. Los pigmentos se estabilizaron en matrices de HDL 

fluorados sintetizados por el método de sol-gel. Se demostró la estabilidad térmica 

de los pigmentos a condiciones severas de UV-vis, humedad y temperatura, ya que 

el color permaneció casi intacto [74] . 

Combustión 

El método de combustión  permite la generación directa de los óxidos mixtos, sin 

necesidad de formar un precursor con buena distribución y dispersión de la fase 

activas así como buenas propiedades texturales [75]. Las reacciones generales de 
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combustión empleando nitratos y glicerina como combustible se describen a 

continuación: 

Mn (NO3)n+ (5/9 n x)CH2NH2CO2H + n 5/4 (x-1) O2   →  

Mn On /2(S) + (10/9n x) CO2 (g) + 25/18 x H2O (g) + n(5/9x +1)/2N2(g) 

Dónde M es un metal de valencia n y x es el oxígeno requerido para la oxidación 

completa del combustible. Cuando x=1 no se requiere oxígeno atmosférico, si 1< x 

<1 indican, respectivamente, condiciones ricas y pobres en oxígeno [76]. En este 

sentido, se ha reportado con éxito la combustión como método de síntesis con 

nitratos de aluminio, magnesio y carbonato de sodio utilizando como combustible 

la sacarosa [77]. El método de síntesis por combustión permite la producción de 

óxidos mixtos en poco tiempo usando cantidades mínimas de agua. En una 

segunda etapa, el óxido mixto puede hidratarse y obtenerse así el HDL 

correspondiente. El método es eficaz y de bajo costo, popular para preparación de 

nano materiales.  

 

Agregación de óxidos  

Este método de síntesis se basa en la dispersión de óxidos metálicos insolubles 

ajustando el pH mediante la adición de nitratos metálicos, además de la dispersión 

y envejecimiento del producto. El producto final no requiere lavado como el 

método de coprecipitación. Método diseñado para sintetizar grandes cantidades 

de HDL, sencillo, económico y amigable con el ambiente [78].              

Por otra parte, se ha utilizado  la  irradiación de microondas para la síntesis de HDL, 

esto  evita el tratamiento a alta temperatura con un autoclave, así como los 

tiempos largos de cristalización, ya que basta con tratar la muestra de 5 a 10 
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minutos para obtener la cristalización; mientras que por otros métodos los tiempos 

de reacción oscilan entre 20 horas o más. El tamaño de los cristalitos de los sólidos 

obtenidos es menor que en los HDL preparados convencionalmente [79].  

La combinación del método de sol-gel y microondas durante la formación del gel y 

la cristalización es una ruta adecuada para preparar y controlar alta área superficial 

de los HDL. Los materiales presentan alta pureza y se obtienen en corto tiempo de 

preparación [69]. Además de la reducción considerable del tiempo de síntesis, se 

requieren moderadas  cantidades de agua.  

 

1.3.4.3  Aplicaciones 

Los HDL se han aplicado en el campo de catálisis heterogénea (en la hidrogenación 

y reformado, como catalizador y soporte catalítico), por sus características de alta 

área superficial, propiedades ácido-base y formación de óxidos mixtos. Además, 

por su efecto memoria, los HDL se han utilizado para la retención de iones en 

tratamiento de aguas residuales con contenido de aniones (orgánicos e 

inorgánicos). En medicina los hidróxidos dobles laminares se han empleado como 

antiácido y liberadores de fármacos. En general, en la industria estos compuestos 

se han usado como adsorbente,  retardador de flama, estabilizador de PVC, tamiz 

molecular e intercambiador iónico [80].  

A través del tiempo, los HDL se han diversificado con la intercalación o adsorción 

de moléculas activas con propiedades específicas. La estructura de los HDL 

hospeda y organiza moléculas huésped. La composición de los HDL es 

determinante, debido a que las fuerzas de atracción de las láminas con la especie 

huésped es crucial para la aplicación y liberación de estas. En la composición de los 

HDL se ha variado la relación M2+/M3+ y modificado el ión interlaminar. Además, en 
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años recientes se han creado HDL con propiedades acido-base [63], lo que ha 

generado una nueva familia de materiales funcionalizados con especies orgánicas 

(carbonilos y aminas) e inorgánicas (flúor). Es muy amplia la variedad y usos de los 

HDL, por lo que se citan a continuación una pequeñísima parte de aplicaciones 

como:  

 Catalizadores en las reacciones siguientes: condensación aldólica entre 

compuestos carbonílicos [81], Reacción de Witting para la síntesis de 

alquenos, por la interacción de una sal de fosfonio con una cetona o 

aldehído [82], condensación de Knoevenagel de benzaldehído con 

compuestos que poseen grupos metilenos activados [83], reacción de 

oxidación de Baeyer-Villayer de varias cetonas usando oxígeno molecular y 

benzaldehído, y como catalizadores compuestos tipo hidrotalcita que 

incorporan cantidades pequeñas de iones metálicos de transición [84].  

 Intercambiadores  aniónico para eliminar cromo en forma de cromatos [85],  

 Adsorbentes de plaguicidas [86]. 

 Precursores de materiales adsorbentes de SOx [87] 

 Fotocatalizadores por sus y propiedades semiconductoras [88].  

 Materiales capaces de albergar fármacos y controlar la liberación de las 

sustancias hospedadas [89],[90]. 

 Electrocatalizadores para la reacción de evolución de oxígeno en el proceso 

de electrólisis [91] 

 Adsorbente de herbicidas de baja polaridad como linurón, 2,4-DB y 

metamitrón [92]. 

 Sustratos para la eliminación electroquímica de cationes contaminantes 

extremadamente tóxicos, tales como Cd (ii) y Pb (ii), a partir de soluciones 
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acuosas, y su posterior recuperación para aplicaciones potenciales 

adicionales [93]. 

 Adsorbente y fotocatalizador en la adsorción y degradación del colorante 

violeta de metilo [94]. 

 Encapsulación y liberación de fármacos contra el cáncer [95]. 

 Encapsulación-liberación de moléculas con actividad biológica [96] 

Actualmente, los HDL se consideran como adsorbentes de tecnología verde, ya 

que se necesita poco o casi nada de productos químico para el tratamiento de 

aguas residuales, debido a que introduce menos efectos nocivos y abre nuevas 

perspectivas de remediación [92] y [93]. 

Delimitación del problema 

En México la exposición de concentraciones de trihalometanos por encima de 100 

g/L es una constante. Está demostrado que incluso una exposición a 

concentraciones menores es altamente perjudicial para la salud [30] y [32]. Existe 

riesgo potencial no cuantificado en la salud pública, por la desinfección de agua 

con cloro, debido a los subproductos generados. En este sentido, la presente 

investigación explorará una solución factible para eliminar los trihalometanos del 

agua clorada que sea efectiva y de fácil  manipulación. 

Se plantea el uso de HDL como adsorbentes para retener los trihalometanos. Los 

enlaces polares de los THM pueden interactuar con los dipolos que se forman 

también en la superficie de los HDL. 

Así se propone generar HDL con diferentes polaridades. Se seguirá la estrategia de 

introducir bloques de (AlF6)
3- por (Al (OH)6)

3- en la estructura de los hidróxidos 

dobles laminares, de tal manera que se pretende obtener una superficie con 
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diferentes dipolos y fuerzas, esperando  que haya interacciones dipolo-dipolo entre 

las moléculas de THM y la superficie de los HDL. 

Hipótesis 

La introducción de bloques de (Al (OH)6)
3- por (AlF6)

3- en las láminas tipo brucita de 

los HDL modificará su dipolaridad; por lo que, los HDL serán propensos a 

estabilizar moléculas dipolares/polarizables como los THM. 

Objetivos 

Objetivo General 

Sintetizar por el método sol-gel compuestos de hidróxidos dobles laminares, con 

diferentes polaridades, para capturar trihalometanos que están presentes en agua a 

baja concentración.  

Objetivos Particulares 

 Insertar bloques (AlF6)
3-  en las láminas tipo brucita de los HDL.  

 Encontrar cuales son las propiedades físicas y químicas que más se 

modifican por el reemplazo de OH- por  F- en los HDL.  

 Explorar la capacidad de los HDL como captores de trihalometanos disueltos 

en agua a baja concentración.  
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2 Experimentación 

2.1 Síntesis de HDL 

Se sintetizaron por el método de sol gel [68] muestras de HDL fluoradas y sin 

fluorar de Mg/Al con una relación molar cercana a 3. En la Tabla 2.1 se presentan 

las abreviaturas de los HDL sintetizados. Los porcentaje de flúor usados, se fijaron 

de acuerdo a resultados previos con este tipo de materiales [97]. 

Tabla 2.1 Hidróxidos dobles laminares sintetizados 

Abreviatura Descripción 
HT HDL  

HT-10F HDL 10% Flúor 

HT-25F HDL  25% Flúor 

 

Se utilizaron los siguientes reactivos: tri-sec-butóxido de aluminio (TBA) (Aldrich®, 

97%) y metóxido de magnesio (Met-Mg)(Aldrich®, wt.10-6% en metanol) como 

precursores del aluminio y magnesio respectivamente; las reacciones se llevaron a 

cabo en medio ácido con ácido acético (AA) (Aldrich®, 99.7%)  y ácido nítrico 

HNO3(Aldrich®, 68%); como solvente se usó etanol anhídro (Aldrich®, < 0.005 

water%) y agua desionizada. Las  relaciones molares de los reactivos fueron: 

Mg/Al=3, TBA: EtOH = 1:60; TBA: HNO3 = 1:0.03; TBA: AA = 1:0.5; TBA: Met Mg= 

1:3; TBA: H2O= 1:1 En la síntesis de HDL fluorados , se remplazó una porcentaje de 

TBA agregándose hexafluoraluminato de sodio, Na3AlF6 para sustituir 10 y 25% de 

unidades(AlF6)
3- por (Al (OH)6)

3- [63]. La relación Mg/Al se mantuvo, el contenido 

de flúor se varió de acuerdo con la tabla 4.1. Las cantidades utilizadas para la 

síntesis de HDL se presentan en la Tabla 2.2.  
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Tabla 2.2 Cantidades de reactivos utilizados en síntesis de HDL. 

 

Procedimiento 

La Figura 2.1 esquematiza el proceso llevado a cabo en la síntesis de HDL. Se 

montó un sistema con agitación a reflujo a 70°C con EtOH y TBA por una hora  

(solución blanca). En seguida, se adicionó gota a gota HNO3 0.1 M, la agitación 

continuó durante una hora (solución transparente). Posteriormente se retiró el 

reflujo y se enfrió con un baño de agua a temperatura ambiente (agitación durante 

20 minutos). Se adicionó AA 1M, además se colocó baño de hielo durante una hora 

y se continuó con la agitación. Enseguida se retiró el baño de hielo, se adicionó 

lentamente Met-Mg y H2O, la agitación permaneció por 24 horas más a 

temperatura ambiente. Finalmente, se vertió el gel en un cristalizador para 

envejecer por un día. Para las muestras fluoradas se agregó Na3AlF6 disuelto en 

EtOH después de haber agregado Met-Mg de acuerdo al porcentaje estipulado. 

Una vez obtenidas las muestras, HT, HT-10F y HT-25F, se secaron durante 8 horas a 

80°C. Al final, los materiales obtenidos se pesaron en una balanza analítica y se 

etiquetaron con las iniciales HT, HT-10F e HT-25F.    
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Figura 2.1 Síntesis de HDL por método de Sol-Gel 

2.2 Caracterización 

2.2.1  Estructural  

2.2.1.1  Espectroscopía de Infrarrojo 

Los espectros de infrarrojo FTIR se adquirieron a temperatura ambiente usando un 

espectrofotómetro Perkin Elmer Series (Modelo 6X) operado en el modo ATR-FTIR. 

Los espectros se registraron en la ventana espectral de 400-4000 cm-1 a una 

resolución de 4 cm-1. 
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2.2.1.2 Difracción de rayos X (DRX) 

Los difractogramas se adquirieron en un difractómetro de polvos Bruker AXS D8 

Advance, con radiación Kde Cu 1.5406 Å. La identificación de las fases presentes 

en la muestra se realizó empleando los paquetes de tarjetas JCPDS (Join Commitee 

on Powder Diffraction Standards).                                                                  

2.2.2 Caracterización morfológica y textural  

2.2.2.1 Fisisorción de N2 

Las isotermas de adsorción–desorción de N2 se obtuvieron en un equipo Belsorp-

Mini de Belsorp-Japan®. Antes del análisis, las muestras se desgasificaron a 70 °C 

por 20 horas a una presión de 10-4 Torr. Se obtuvieron las isotermas de adsorción-

desorción a 77 K, el área superficial específica (SSA) y el volumen total de poro (VT) 

se calcularon por el método Brunauer-Emmett-Teller (BET), el diámetro de poro 

(Dp) y la distribución de poro se obtuvieron por el método Barrett-Joyner-Hallenda 

(BJH).  

2.2.2.2  Microscopía electrónica de barrido (SEM) 

Las micrografías se obtuvieron en un equipo Jeol Neoscope JCM-6000 Benchtop®   

a una resolución de 60,000x, operando con una aceleración de voltaje de 15 kV, las 

muestras se colocaron sobre cinta de carbón. 

2.2.3  Propiedades térmicas 

2.2.3.1 Análisis Termogavimétrico (TGA) 

Los análisis termogravimétricos se obtuvieron utilizando una termobalanza 

Q500HR (TA Instruments®). Se emplearon crisoles de alúmina, se operó el equipo 
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con flujo de aire de 60 ml/min y rampa de calentamiento de 5 °C/min de 30 a  800 

°C.  

2.2.4  Polaridad de la superficie 

La evaluación de la dipolaridad / polarizabilidad (parámetro  *) de las muestras se 

determinó mediante el método multiparamétrico de Kamlet-Taft  [98]–[100]. Se 

evaluaron los desplazamientos de la banda de absorción UV/Vis de la molécula 

sonda 4-terc-butil-2- (diciano-metileno) -5- [4- (dietilamino)  bencilideno] -Δ3-

tiazolina, π* se estimó a partir de los máximos de absorción UV/Vis del colorante 

adsorbido de acuerdo con: π * = 9.475 -0.54ν max [10-3 cm-1]. Para adquirir los 

espectros de polvo se usó un espectrómetro Perkin-Elmer Lambda 40 UV/Vis en 

modo de reflectancia. Los espectros de las muestras que contienen la molécula 

sonda se adquirieron usando a la muestra libre de colorante como referencia. 

2.3  Adsorción de THM en HDL 

2.3.1  Activación neutrónica 

Al principio se realizó un experimento a temperatura ambiente, utilizando HDL 

frescos. Se prepararon soluciones con concentraciones de 200 g/L y 20 g/L de 

cloroformo. La relación de masa de adsorbente por volumen de solución se fijó a 

12,5 mg / ml. En el experimento, se tomaron 10 ml de solución acuosa de THM en 

un recipiente de 50 ml que contenía 0,125 g del adsorbente. Las suspensiones se 

agitaron a velocidad constante de 150 rpm. Al final del tiempo predeterminado, 

t=30 min, las soluciones se centrifugaron, y el sobrenadante se analizó para la 

concentración de THM por activación neutrónica por ser la técnica más sensible 

para trazas de cloro. Sin embargo, se obtuvieron concentraciones muy por encima 

de lo esperado, atribuyéndose al contenido de cloro del agua con que se 
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prepararon las soluciones o a los viales del equipo de activación neutrónica. Por lo 

tanto, se prepararon otras soluciones de cloroformo y bromoformo, tomando la 

muestra del agua de referencia utilizada para preparar las soluciones e incluirla en 

el análisis, con las mismas condiciones del primer experimento. A pesar de esto, se 

volvieron a presentar resultados incongruentes, por lo que se concluyó que no era 

posible cuantificar el cloro por esta técnica, debido a su alta sensibilidad a incluso 

trazas presentes de cloro en el agua utilizada para preparar las soluciones de 

cloroformo. 

2.3.2  Resonancia magnética nuclear 

Todos los experimentos de adsorción se realizaron en lote a temperatura ambiente 

(22 °C), utilizando HDL frescas o tratadas térmicamente a 350 °C (óxidos mixtos). La 

relación de masa de adsorbente por volumen de solución se fijó a 12,5 mg / ml. Las 

concentraciones utilizadas para soluciones de los THM fueron: 1, 0.1, 0.01, 0.02, 

0.03, 0.06 y 0.0005 M de cloroformo y 1, 0.1, 0.002 y 0.0004 M de bromoformo. 

Para cada experimento, se tomaron 10 ml de solución acuosa de THM en un 

recipiente de 50 ml que contenía 0,125 g del adsorbente. Las suspensiones se 

agitaron a velocidad constante de 150 rpm. Al final del tiempo predeterminado, t, 

se centrifugó, y el sobrenadante se analizó para la concentración de THM para 1H 

NMR. Los espectros del 1H NMR se adquirieron en un espectrómetro Bruker 

Avance con un campo magnético de 9.39 Teslas, operando a 400 MHz. Las 

muestras se colocaron en un tubo de RMN de 5 mm usando CDCl3 como 

disolvente y TMS de referencia. Se integró la señal de 7.2 ppm, correspondiente a 

cloroformo, y la concentración se calculó comparando la señal de referencia 

integrada. El mismo método se aplicó para integrar la señal a 6.8 ppm y monitorear 

CHBr3. Además, después del análisis de adsorción, las muestras de sobrenadante  y 

los sólidos recuperados se analizaron por espectroscopia de infrarrojo. 
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En las  Tablas de 2.3 y 2.4 se presentan las abreviaturas utilizadas para las muestras 

y sus descripciones, correspondientes al experimento con HDL frescos y tratados 

térmicamente con soluciones de cloroformo y bromoformo a 1M y 0.1M, y tiempo 

de exposición de 30 min. 

 

Tabla 2.3 Experimento con HDL frescos y calcinados con soluciones 1M y 0.1M de 

cloroformo y  tiempo de exposición 30 min.  

 

Muestras con cloroformo (CHCl3) 

Abreviatura  Descripción 

HT-1MCl HDL-solución 1M cloroformo 

HT-0.1MCl HDL-solución 0.1M cloroformo 

HT-10F-1MCl HDL fluorado al 10% - solución 1M cloroformo 

HT-10F-0.1MCl HDL fluorado al 10% - solución 0.1M cloroformo 

HT-25F-1MCl HDL fluorado al 25% - solución 1M cloroformo 

HT-25F-0.1MCl HDL fluorado al 25% - solución 0.1M cloroformo 

HT-C-1MCl HDL calcinado-solución 1M cloroformo 

HTC-0.1MCl HDL calcinado-solución 0.1M cloroformo 

HT-10FC-1MCl HDL calcinado fluorado al 10% - solución 1M cloroformo 

HT-10FC-0.1MCl HDL calcinado fluorado al 10% - solución 0.1M cloroformo 

HT-25FC-1MCl HDL calcinado fluorado al 25% - solución 1M cloroformo 

HT-25FC-0.1MCl HDL calcinado fluorado al 25% - solución 0.1M cloroformo 
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Tabla 2.4 Experimento con HDL frescos y calcinados con soluciones 1M y 0.1M de 

bromoformo y  tiempo de exposición 30 min 

Muestras con bromoformo (CHBr3) 

Abreviatura  Descripción 

HT-1MBr HDL-solución 1M bromoformo 

HT-0.1MBr HDL-solución 0.1M bromoformo 

HT-10F-1MBr HDL fluorado al 10% - solución 1M bromoformo 

HT-10F-0.1MBr HDL fluorado al 10% - solución 0.1M bromoformo 

HT-25F-1MBr HDL fluorado al 25% - solución 1M bromoformo 

HT-25F-0.1MBr HDL fluorado al 25% - solución 0.1M bromoformo 

HT-C-1MBr HDL calcinado-solución 1M bromoformo 

HT-C-0.1MBr HDL calcinado-solución 0.1M bromoformo 

HT-10FC-1MBr HDL calcinado fluorado al 10% - solución 1M bromoformo 

HT-10FC-0.1MBr HDL calcinado fluorado  al 10% - solución 0.1M bromoformo 

HT-25FC-1MBr HDL calcinado fluorado  al 25% - solución 1M bromoformo 

HT-25FC-0.1MBr HDL calcinado fluorado al 25% - solución 0.1M bromoformo 

  

En la Tabla 2.5 se muestra el experimento de adsorción con HDL frescos y 

calcinados a una concentración 0.06 M de CHCl3 con 30 min de tiempo de 

exposición.  

Tabla 2.5 Experimento de adsorción con HDL frescos y calcinados en contacto con  solución  

0.06 M de CHCl3. 

Abreviatura Descripción 

HT HDL 

HT-10F HDL fluorado al 10% 

HT-25F HDL fluorado al 25% 

HT-C HDL calcinado    

HT-10FC HDL calcinado fluorado  al 10% 

HT-25FC HDL calcinado fluorado al 25% 

 

 

La concentración de 0.01 M  de CHCl3  con tiempos de exposición de 2, 5, 7, 10, 15, 

20, 45 y 60 min de la experimentación de adsorción en los óxidos mixtos de HDL, 

se encuentran enlistados en la Tabla 2.6. 



Hidróxidos dobles laminares altamente polares como adsorbentes eficientes de 

trihalometanos presentes en agua a baja concentración. 

 

35 
 

Tabla 2.6 Experimento con solución 0.01M de CHCl3 con HDL calcinados                                        

a diferente tiempo de exposición.  

Tiempo (min) Abreviatura Descripción 

2 

HT-C HDL calcinado    

HT-10FC HDL calcinado fluorado  al 10% 

HT-25FC HDL calcinado fluorado al 25% 

5 

HT-C HDL calcinado    

HT-10FC HDL calcinado fluorado  al 10% 

HT-25FC HDL calcinado fluorado al 25% 

7 

HT-C HDL calcinado    

HT-10FC HDL calcinado fluorado  al 10% 

HT-25FC HDL calcinado fluorado al 25% 

10 

HT-C HDL calcinado    

HT-10FC HDL calcinado fluorado  al 10% 

HT-25FC HDL calcinado fluorado al 25% 

15 

HT-C HDL calcinado    

HT-10FC HDL calcinado fluorado  al 10% 

HT-25FC HDL calcinado fluorado al 25% 

20 

HT-C HDL calcinado    

HT-10FC HDL calcinado fluorado  al 10% 

HT-25FC HDL calcinado fluorado al 25% 

45 

HT-C HDL calcinado    

HT-10FC HDL calcinado fluorado  al 10% 

HT-25FC HDL calcinado fluorado al 25% 

60 

HT-C HDL calcinado    

HT-10FC HDL calcinado fluorado  al 10% 

HT-25FC HDL calcinado fluorado al 25% 

 

 

La adsorción de la soluciones  0.02 M , 0.03 M, 0.05 M y 0.005 M  de CHCl3 por 

óxidos mixtos de HDL se expresan en la Tabla 2.7 a tiempos de exposición de 2, 5, 

7, 10, 45 y 60 min. 
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Tabla 2.7 Experimentos con soluciones 0.02 M, 0.03 M, 0.05 M y 0.005 M de CHCl3 con HDL 

calcinados  con diferente tiempos de exposición.  

 

Tiempo (min) Abreviatura Descripción 

2 

HT-C HDL calcinado    

HT-10FC HDL calcinado fluorado  al 10% 

HT-25FC HDL calcinado fluorado al 25% 

5 

HT-C HDL calcinado    

HT-10FC HDL calcinado fluorado  al 10% 

HT-25FC HDL calcinado fluorado al 25% 

7 

HT-C HDL calcinado    

HT-10FC HDL calcinado fluorado  al 10% 

HT-25FC HDL calcinado fluorado al 25% 

10 

HT-C HDL calcinado    

HT-10FC HDL calcinado fluorado  al 10% 

HT-25FC HDL calcinado fluorado al 25% 

45 

HT-C HDL calcinado    

HT-10FC HDL calcinado fluorado  al 10% 

HT-25FC HDL calcinado fluorado al 25% 

60 

HT-C HDL calcinado    

HT-10FC HDL calcinado fluorado  al 10% 

HT-25FC HDL calcinado fluorado al 25% 

 

Las muestras para el experimento de adsorción de HDL frescos con concentración 

de  0.0004 M de CHBr3, con tiempos de exposición de 10, 20 y 30 min., se 

presentan en la Tabla 2.8. 

 

Tabla 2.8 Experimento con solución  0.0004 M  de CHBr3  con HDL frescas a diferentes 

tiempos de exposición.  

 

Tiempo (min) Abreviatura Descripción 

10 HT HDL 

20 HT10F HDL fluorado al 10% 

30 HT25F HDL fluorado al 25% 
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La Tabla 2.9 muestra los experimentos de adsorción con HDL tratados 

térmicamente y soluciones de 0.0004 y 0.002 M  de CHBr3 a tiempos de exposición 

de 2, 5, 7, 10, 15, 20,30, 45, 60, 80, 90 y 120 min.  

El experimento de adsorción de HDL calcinados con concentración de  0.01 M  de 

CHBrCl2 a 2, 7, 10, 20, 30, 45, 60, 80, 90 y 120 min de tiempo de exposición. Se 

muestran en la Tabla 2.10. 

En el siguiente capítulo se presentan los resultados obtenidos y el análisis de los 

experimentos llevados a cabo en esta sección. 
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Tabla 2.9 Experimentos con soluciones  0.0004 M y 0.002 M de CHBr3  con HDL calcinadas  

a diferentes tiempos de exposición.  

Tiempo (min) Abreviatura Descripción 

2 

HT-C HDL calcinado    

HT-10FC HDL calcinado fluorado  al 10% 

HT-25FC HDL calcinado fluorado al 25% 

5 

HT-C HDL calcinado    

HT-10FC HDL calcinado fluorado  al 10% 

HT-25FC HDL calcinado fluorado al 25% 

7 

HT-C HDL calcinado    

HT-10FC HDL calcinado fluorado  al 10% 

HT-25FC HDL calcinado fluorado al 25% 

10 

HT-C HDL calcinado    

HT-10FC HDL calcinado fluorado  al 10% 

HT-25FC HDL calcinado fluorado al 25% 

15 

HT-C HDL calcinado    

HT-10FC HDL calcinado fluorado  al 10% 

HT-25FC HDL calcinado fluorado al 25% 

20 

HT-C HDL calcinado    

HT-10FC HDL calcinado fluorado  al 10% 

HT-25FC HDL calcinado fluorado al 25% 

30 

HT-C HDL calcinado    

HT-10FC HDL calcinado fluorado  al 10% 

HT-25FC HDL calcinado fluorado al 25% 

45 

HT-C HDL calcinado    

HT-10FC HDL calcinado fluorado  al 10% 

HT-25FC HDL calcinado fluorado al 25% 

60 

HT-C HDL calcinado    

HT-10FC HDL calcinado fluorado  al 10% 

HT-25FC HDL calcinado fluorado al 25% 

80 

HT-C HDL calcinado    

HT-10FC HDL calcinado fluorado  al 10% 

HT-25FC HDL calcinado fluorado al 25% 

90 

HT-C HDL calcinado    

HT-10FC HDL calcinado fluorado  al 10% 

HT-25FC HDL calcinado fluorado al 25% 

120 

HT-C HDL calcinado    

HT-10FC HDL calcinado fluorado  al 10% 

HT-25FC HDL calcinado fluorado al 25% 
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Tabla 2.10 Experimento con solución  0.01 M  de CHBrCl2  con HDL calcinadas  a diferentes 

tiempos de exposición. 

Tiempo (min) Abreviatura Descripción 

2 
HT-C HDL calcinado    

HT-25FC HDL calcinado fluorado al 25% 

7 
HT-C HDL calcinado    

HT-25FC HDL calcinado fluorado al 25% 

10 
HT-C HDL calcinado    

HT-25FC HDL calcinado fluorado al 25% 

20 
HT-C HDL calcinado    

HT-25FC HDL calcinado fluorado al 25% 

30 
HT-C HDL calcinado    

HT-25FC HDL calcinado fluorado al 25% 

45 
HT-C HDL calcinado    

HT-25FC HDL calcinado fluorado al 25% 

60 
HT-C HDL calcinado    

HT-25FC HDL calcinado fluorado al 25% 

80 
HT-C HDL calcinado    

HT-25FC HDL calcinado fluorado al 25% 

90 
HT-C HDL calcinado    

HT-25FC HDL calcinado fluorado al 25% 

120 
HT-C HDL calcinado    

HT-25FC HDL calcinado fluorado al 25% 
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3  Resultados y análisis 

3.1 Fluoración de HDL 

3.1.1  Estructura  

En la Figura 3.1 se muestran los patrones de difracción de rayos X de las muestras 

sintetizadas HT, HT-10F y HT-25F. Los picos de DRX se indexaron con la fase 

hidrotalcita (tarjeta JCPDS 22-0700), independientemente de la presencia o 

ausencia de flúor. Este hecho demuestra la ausencia de compuestos cristalinos de 

flúor en la superficie de los HDL.  

 

Figura 3.1 Difractogramas de rayos X de HDL sintetizados: a) HT, b) HT-10F y c) HT-25F. Las 

etiquetas de los picos indican los índices de Miller identificados de acuerdo a la ficha 22-0700 

de la base de datos de JPCDS. 

 

En los difractogramas se evidencia que el grado de cristalinidad es bajo como se 

observa con frecuencia en muestras preparadas por sol-gel. Además, se confirma lo 
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demostrado con anterioridad [63], la muestra libre de flúor, HT, presenta un ángulo 

menor en la posición de la reflexión (003), lo que representa una distancia mayor 

entre láminas. Mientras que la muestra con mayor contenido de flúor, HT-25F, 

tiene un ángulo mayor y por lo tanto menor distancia interplanar y parámetro de 

red c, como se muestra en la Tabla 3.1. Estos resultados sugieren que, en las 

muestras fluoradas, la atracción entre los aniones y las capas tipo brucita es más 

fuerte, de manera que la distancia entre las capas disminuye. No es sorprendente 

ya que el flúor puede formar puentes de hidrógeno con el agua [63].  

 

Tabla 3.1 Parámetros de red y d003 para las muestras a) HT, b) HT-10F y c) HT-25F. 

 

Muestra 2q003) d003 (Å) c (Å) 

HT 11,33 7,81 23,43 

HT-10F 11,57 7,65 22,95 

HT-25F 11,69 7,57 22,71 

 

 

En la Figura 3.2 se comparan los espectros de FTIR normalizados, de las muestras 

de  HT, HT-10F y HT-25F, y en la Tabla 3.2 se enlistan la asignación de bandas de 

adsorción. En los espectros de la Figura 3.2 se observa una banda de absorción 

desde 3700 a 3000 cm-1 debida al estiramiento del enlace O-H, es evidente que la 

intensidad de esta banda se modifica con la presencia o ausencia de flúor. De 

hecho, las intensidades de las bandas de absorción del estiramiento O-H se 

integraron utilizando el software EZ OMNIC 32. 
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Figura 3.2 Espectros de infrarrojo normalizados de HDL sintetizados: a) HT, b) HT-10F y  

                      c) HT-25F. 

 

Tabla 3.2 Asignación de bandas de adsorción de los espectros de FTIR normalizados 

Banda de adsorción Número de onda (cm-1) 

Estiramiento O-H 3700 a 3000 

Deformación por flexión del agua 1650 

Especies carbonatadas monodentadas 1554 

Estiramiento asimétrico de enlaces C-O 1340 y 1450 

 

Las intensidades integradas fueron 1310, 1223 y 1011 para HT, HT-10F y HT-25F, 

respectivamente. Los valores de las intensidades integradas proporcionan, 

aproximadamente, el porcentaje de remplazo de grupos OH- por F-, para ser de 6.7 

en HT-10F y 18.3 en HT-25F, que no necesariamente coinciden con las 

composiciones de las muestras mostradas en la Tabla 3.3, lo cual se confirma con 

lo reportado previamente en la síntesis de HDL fluorada por coprecipitación [63]. 

Esta diferencia se atribuye a que la banda de adsorción de OH- incluye los modos 

de vibración de los grupos OH- provenientes del agua y el % H2O varia en las 

muestras. La banda atribuida a la deformación en el plano del agua se observa a 
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1650 cm-1. La banda asignada al estiramiento asimétrico de los enlaces C-O en los 

iones carbonato [101] y [102] se observa entre 1340 y 1450 cm-1. Un hecho que 

debe enfatizarse es la presencia de una banda a 1554 cm-1 que se asigna a especies 

de carbonatos monodentados, esta banda es más fuerte en los espectros HT y HT-

10F que en el espectro de la muestra HT-25F. Esta especie de carbonatos 

monodentados se ha relacionado con la presencia de sitios básicos fuertes [103]. 

Tabla 3.3 Composición química de las  muestras HT, HT-10F y HT-25F sintetizadas por Sol-

gel analizadas por ICPMS. 

 

Abreviatura Fórmula Química
Relación 

(Mg/Al)

HT [Mg0.775Al0.258(OH)2](CO3)0.1290.51H2O 3.00

HT-10F [Mg0.743Al0.248(OH)1.88F0.12](CO3)0.1240.52H2O 2.99

HT-25F [Mg0.739Al0.239(OH)1.65F0.35](CO3)0.1190.55H2O 3.09
 

      

En resumen, parece que la fluoración de las láminas tipo brucita ha erosionado los 

sitios OH- básicos fuertes, ya que algunos de estos grupos OH- se cambiaron por F-, 

lo cual se confirma con la composición química de los HDL sintetizados, HT, HT-10F 

y HT-25F, presentada en la Tabla 3.3 que es el resultado obtenido del análisis 

térmico (TA Instruments®) y químico realizado por espectrometría de masas 

plasmáticas acopladas inductivamente (ICPMS), donde se utilizó un sistema Thermo 

Scientific ™ ELEMENT 2 ™.      
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3.1.2  Morfología y textura    

3.1.2.1 Microscopía electrónica de barrido 

En la Figura 3.3 se presentan las imágenes de microscopia electrónica de barrido 

(Scanning Electron Microscope, SEM), de las muestras, HT, HT-10F y HT-25F. Las 

micrografías evidencian que, la presencia de flúor afecta el apilamiento de las 

láminas, lo cual conduce a materiales que difieren en la morfología. Las partículas 

de la muestra sin flúor, HT, tienen una forma irregular y se unen para formar capas 

que se apilan una encima de otra generando aglomerados tan grandes como 80 

μm. Por el contrario, las muestras fluoradas, HT-10F y HT-25F, forman 

conglomerados con significativa porosidad, las partículas se agregan formado 

cúmulos menores de 40 μm. En resumen, se observa en las imágenes que el 

reemplazo de grupos OH- por F- es aleatorio en el volumen y la superficie de los 

HDL. 

 

 

Figura 3.3 Micrografías de MEB de a) HT, b) HT-10F y c) HT-25F. La barra de escala en las 

imágenes es de 20 m a 700x. 

 



Hidróxidos dobles laminares altamente polares como adsorbentes eficientes de 

trihalometanos presentes en agua a baja concentración. 

 

45 
 

3.1.2.2  Fisisorción de N2 

Las isotermas de adsorción/desorción de N2 de las muestras, HT, HT-10F y HT-25F 

se exhiben en la Figura 3.4. Se puede observar que las tres isotermas son de tipo IV 

características de los materiales mesoporosos (2-50 nm), de acuerdo a la IUPAC. La 

isoterma de la muestra libre de flúor, HT, tiene una histéresis de tipo I, por lo tanto 

presenta morfología y distribución de poros definidos. Las isotermas de las muestra 

fluoradas, HT-10F y HT-25F, exhiben histéresis de tipo III, característico de 

materiales compuestos por láminas, la forma y tamaño de poro no son uniformes. 

La variación de la histéresis de la muestra fluoradas y sin fluorar sugieren 

variaciones en el área específica, volumen y tamaño de poro, lo cual se evidencia 

con los resultados reportados en la Tabla 3.4 de las  muestras fluoradas y sin 

fluorar, obtenidos por el método BET y BJH, para el área específica (as, BET) y tamaño 

de poro (Dp), respectivamente. 

 

Figura 3.4 Isotermas de adsorción/desorción de N2 en: a) HT, b) HT-10F y c) HT-25F  
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A cantidades moderadas de flúor se observa un incremento en el área superficial. 

Sin embargo, una cantidad alta de flúor conduce un efecto negativo y el área 

superficial disminuye. La tendencia para el diámetro de poro y el volumen de poro 

es la misma, como se muestra en la Tabla 3.4. 

Tabla 3.4 Área específica (as, BET), volumen de poro (Vm) y diámetro de poro (Dp) para HDL 

con y sin flúor. 

Muestra 
as, BET Vm Dp 

(m2g-1) cm3(STP)g-1 nm 

HT 95 22 5 

HT-10F 139 32 7 

HT-25F 120 28 11 

 

En conclusión, a menor cantidad de flúor se favorece la porosidad y a mayores 

cantidades se va perdiendo, los que se explica por la compactación y la 

disminución de diámetro del poro, estos resultados se confirman con estudio 

reportado en investigación previa [97].  

 

3.2 Estabilidad térmica 

3.2.1  Análisis termogavimétrico (TGA) 

Los termogramas de las muestras, HT, HT-10F y HT-25F, se presentan en la Figura 

3.5. La curva de la muestra sin fluorar, HT, pierde el 38% de masa a 57 °C y para 

cuando se alcanzan los 170 °C ya se ha perdido el 53% en peso, lo cual se atribuye 

al proceso de deshidratación de la muestra. El comportamiento de las muestras 

fluoradas, HT-10F y HT-25F, es casi igual entre 25 y 200 °C, ya que ambas muestras 
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pierden  el 15% de su masa. La segunda pérdida de peso se manifiesta a 370 °C, 

para las muestras fluoradas lo cual se atribuye al proceso de deshidroxilación y 

descarbonatación de las muestras. Estos resultados se respaldan con las gráficas de 

las derivadas de cada muestra de los HDL, en donde se observa que el compuesto 

libre de flúor es el que más rápido pierde peso, mientras que las especies fluoradas 

pierden peso más lento, ya que  tienden a estar mejor estabilizadas, esto se puede 

explicar por la tendencia a formar en puentes de hidrógeno entre el flúor y los OH-.  

 

 

 

 

 

 

 

Figura 3.5 Termogramas de las muestras de HDL a) HT, b) HT-10F y c) HT-25F y sus 

derivadas 
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3.2.2  Dipolaridad de la superficie 

En la Figura 3.6 se observan los espectros de absorción UV/Vis representativos del 

colorante 4-terc-butil-2- (diciano-metileno) -5- [4- (dietilamino)  bencilideno] -Δ3-

tiazolina adsorbido en las muestras, HTC, HT-10FC y HT-25FC. Es importante 

señalar que, se identificó con la letra C a las muestras tratadas térmicamente a 350  

°C durante 8 h. 

 

Figura 3.6 Espectros de UV-vis de colorante solvato cromico . UV–Vis spectra 4-terc-butil-2-

(diciano-metileno)-5-[4-(dietilamino)bencildeno]-Δ3-tiazolina absorbido en a) HTC, b) HT-

10FC y c) HT-25FC. 

 

En los espectros de la Figura 3.6 se observa que la posición de la banda de 

absorción depende de la composición de la muestra, cuanto mayor es el contenido 

de flúor, mayor es la longitud de onda. A partir de estos espectros, los valores del 

parámetro * para los sólidos HTC, HT-10FC y HT-25FC fueron 0,99, 1,18 y 1,27, 
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respectivamente. Claramente se evidencia que, la presencia de flúor aumenta la 

dipolaridad y polarizabilidad en la superficie de los HDL, lo que se explica por la 

diferente electronegatividad de los átomos de F y O, y conduce a la formación de 

dipolos que difieren en magnitud y orientación. 

En resumen, la fluoración de hojas tipo brucita conduce a materiales con diferentes 

dipolos en superficies propensas a estabilizar moléculas dipolares y polarizables. 

Por lo tanto, la siguiente sección tiene la intención de explorar la posible retención 

de trihalometanos en HDL fluoradas a través de interacciones dipolares sorbato-

adsorbente.  

 

3.3 Adsorción trihalometanos  

3.3.1 Tiempo de equilibrio  

En la Figura 3.7 se presentan las curvas del % residual CHCl3 y CHBr3 en función del 

tiempo de contacto de los adsorbentes, HTC, HT-10FC y HT-25FC. En la gráfica de 

la izquierda, se puede notar que la concentración de CHCl3 disminuye 

significativamente en los 10 primeros min de contacto con el adsorbente, cuando 

los adsorbentes utilizados fueron las muestras que contenían flúor. Además, está 

claro que las muestras frescas adsorben menos THM que las tratadas térmicamente 

(Figura 3.8). La adsorción en HDL continúa lentamente en el primer período de diez 

minutos y después de 20 min se puede suponer que se alcanzó la concentración de 

equilibrio, dada por la ecuación siguiente: 

CHCl3 (aq) + HDL (sol) ↔ (HDL .xCHCl3) (sol) + (1-x) CHCl3 (aq). 
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La concentración inicial del CHCl3 y CHBr3  fue de 5X10-3 y 4X10-4 M, 

respectivamente.  

 

Figura 3.7 Concentración decreciente de CHCl3 (izquierda) y CHBr3 (derecha) después del 

contacto con diferentes adsorbentes a) HTC, b) HT-10FC y c) HT-25FC.  

 

Los experimentos de adsorción realizados con CHBr3 progresaron más lentamente 

(gráfica derecha) que los que se realizaron con CHCl3 (gráfica izquierda). 

Nuevamente, las curvas muestran un primer período de 10 min en el que la 

concentración de la solución disminuye significativamente pero, a diferencia de 

CHCl3, la concentración continúa disminuyendo durante períodos más largos, de 

hasta 90 min, por lo que se puede suponer que a este tiempo se alcanzó el 

equilibrio: 
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CHBr3 (aq) + HDL (sol) ↔ (HDL .xCHBr3) (sol) + (1-x) CHBr3 (aq). 

Incluso cuando las concentraciones iniciales de CHCl3 y CHBr3 no eran las mismas, 

debido a la solubilidad desigual, 7.43X10-3 y 3.1X10-3 mg/L, respectivamente. Se 

puede suponer que a mayor polaridad de la superficie, *, de los HDL fluorados y a 

mayor momento dipolar y menor tamaño de la molécula de THM, habrá mayor 

adsorción del adsorbato en los adsorbentes fluorados. Esto podría explicar el 

hecho de porque los tiempos de equilibrio para el CHCl3 y CHBr3 fueron tan 

diferentes, 30 y 90 min, respectivamente. Los resultados en las siguientes secciones 

confirmarán que la naturaleza del THM es muy influyente en la progresión de la 

adsorción.  

 

3.3.2 Efecto de la composición y estructura del 

adsorbente.  

En la Figura 3.8 se representa gráficamente el porcentaje de adsorción de CHCl3 y 

CHBr3 en diferentes adsorbentes frescos y tratados térmicamente. En la gráfica 

(izquierda), claramente se observa que los sólidos tratados térmicamente antes de 

la adsorción eliminan la fracción principal de cloroformo, lo que se explica por la 

alta densidad de sitios polares presentes en la superficie de las muestras tratadas 

térmicamente [64]. Esta tendencia también se observa cuando el adsorbato es 

CHBr3 (gráfica derecha). Por lo tanto, el área superficial específica alta y el número 

mayor de sitios polares en el adsorbente aumentan la adsorción de CHCl3 y CHBr3. 
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Figura 3.8 Eficiencia de adsorción de CHCl3 (izquierda) y CHBr3 (derecha) en diferentes 

adsorbentes. El tiempo de equilibrio se tomó en 30 y 90 min para CHCl3  y CHBr3, 

respectivamente.  

 

Independientemente del adsorbente, fresco o tratado térmicamente, se observa 

que la presencia de flúor en los adsorbentes aumenta claramente la capacidad 

adsorbida del THM. Por ejemplo, la muestra HT-25FC elimina el 97% de CHCl3 en 

solución, pero el adsorbente libre de flúor sólo adsorbe el 33% de CHCl3 presente 

inicialmente en la solución. 

Otra observación que debe remarcarse es la siguiente: el porcentaje de CHCl3 

eliminado por adsorción en HDL es mayor que el observado para CHBr3. Por lo 

tanto, se puede confirmar con estos resultados que a mayor polaridad de la 

superficie, *, de los HDL fluorados y a mayor momento dipolar y menor tamaño 

de THM,  se obtiene mayor adsorción del adsorbato en los adsorbentes fluorados. 

Esto puede explicar, el mayor porcentaje de adsorción del cloroformo en los HDL 

fluorados, puesto que tiene un momento dipolar de 1.122 D. Mientras que el 
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bromoformo tiene un momento dipolar de 0.99 D, además que, la molécula de 

bromoformo es más grande que la del cloroformo, lo cual inhibe la difusión. Es un 

hecho que,  estas diferencias limitan las interacciones dipolo con sitios polares en 

la superficie de los adsorbentes. 

 

3.3.3  Efecto de la concentración inicial de la solución 

de THM. 

La adsorción de CHCl3 en HDL se midió variando la concentración inicial de CHCl3, 

en el intervalo de 5x10-3 a 5x10-2 M. En la Figura 3.9 se muestran las gráficas del % 

de cloroformo adsorbido en función de la concentración de CHCl3, a tiempos de 

exposición de 10 y 20 min, para los adsorbentes HTC, HT-10FC y HT-25FC. Está 

claro que, la concentración inicial es una fuerza impulsora importante sobre la 

resistencia a la transferencia de masa de CHCl3 entre las fases acuosa y sólida. Por 

lo tanto, una concentración inicial más alta de CHCl3 aumenta la adsorción de 

CHCl3. Este resultado fue constante durante los períodos más cortos (primeros 10 y 

20 min) y para todos los adsorbentes como se observan en la Figura 3.10. Es 

importante enlistar algunas observaciones:  

1) El adsorbente sin flúor es el que tiene la capacidad de adsorción más baja. En 

esta serie de materiales, cuando la concentración inicial de CHCl3 es de 5x10-3 M se 

llega a una eliminación de CHCl3 por adsorción tan baja como 28%. Con el 

aumento de la concentración de CHCl3, la capacidad de adsorción aumenta hasta la 

eliminación del 58% del THM, cuando la concentración inicial es de 0,05 M.  
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Figura 3.9 Eficiencia de adsorción de CHCl3  a 10 min de tiempo de exposición (izquierda)  y 

a 20 min de tiempo de exposición (derecha),  en diferentes adsorbentes y concentraciones. 

 

2) La velocidad y la capacidad de adsorción de los adsorbentes fluorados es 

significativamente mayor que la de los adsorbentes libres de flúor. El adsorbente 

HT-10FC elimina después de 20 min el 78, 82, 89 y 95% del CHCl3 cuando la 

concentración inicial de CHCl3 es 5x10-3, 2x10-2, 3x10-2 y 5x10-2 M, respectivamente 

(Figura 3.9 derecha). Por otro lado, el adsorbente con mayor carga de flúor es el 

mejor adsorbente reteniendo en los primeros 10 min más del 94% de CHCl3,  

independientemente de la concentración inicial de CHCl3 (Figura 3.9 izquierda). 

3) La alta capacidad de adsorción mostrada por los HDL fluorados sugiere que el 

número de sitios de adsorción se modifica con la fluoración. Además, la saturación 

de los sitios de adsorción no ocurre, ya que la solución de CHCl3 estaba poco 

concentrada. Recordar que esta condición se impuso para simular las 

concentraciones frecuentes de CHCl3 medidas en el agua potable y de piscina.  
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En la Figura 3.10 se muestra todas las curvas del % de cloroformo adsorbido en 

función del tiempo, en el intervalo de concentración 5x10-3 a 5x10-2 M para los 

adsorbentes HTC, HT-10FC y HT-25FC y de 2 a 60 min de tiempo de exposición. 

 

Figura 3.10 Adsorción  de CHCl3, en diferentes adsorbentes (   ) HTC,    (   ) HT-10F y (   ) HT-

25FC, comenzando con diferentes concentraciones de CHCl3,  5x10-3 M (      ), 2x10-2 (     ), 

3x10-2 (      ), 5x10-2 M (        ). 

 

La adsorción de CHBr3 en HDL fluorados y no fluorados se midió variando la 

concentración inicial de CHBr3, de 5x10-3 y 4x10-4 M. En la Figura 3.11 se muestran 

las gráficas del % de bromoformo adsorbido en función de la concentración de 

CHBr3 a tiempo de exposición de 10 y 60 min para adsorbentes HTC, HT-10FC y 

HT-25FC. El porcentaje de CHBr3 retenido en unidades de peso de adsorbente, 

aumenta cuando se incrementa la concentración inicial de CHBr3 de la solución 

acuosa (Figura 3.11 izquierda). A partir de CHBr3 4x10-4 M y 5x10-3 M, el mejor 

adsorbente fue HT-25FC adsorbiendo cerca de 70% y 90% de CHBr3, 

  

  HTC 

  HT-10FC 

  HT-25FC 
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respectivamente (Figura 3.11 derecha). Para la misma concentración inicial de 

CHBr3, la eficacia de la adsorción de CHBr3 sigue el orden:  

HT-25FC >HT-10FC >HTC. 

 

 

 Figura 3.11 Eficiencia de adsorción de CHBr3  a 10 min de tiempo de exposición (izquierda) 

y a 60 min de tiempo de exposición (derecha), en diferentes adsorbentes y concentraciones.  

 

Sin embargo, está claro que el proceso de adsorción de CHBr3 es menos eficiente 

que el observado para CHCl3, como se muestra en la sección anterior. Por lo tanto, 

parece que esta tendencia está determinada por el hecho de que a 

concentraciones más altas, los grupos más superficiales ya están ocupados y, en 

consecuencia, se inhibe la difusión de CHBr3 a los grupos funcionales sin adsorción. 

Cabe hacer notar que la saturación de los sitios de adsorción no es una explicación 

alternativa, ya que la adsorción de CHCl3 aumenta cuando la concentración es tan 

alta como 0.05M. Por lo tanto, el efecto observado en CHBr3 se debe atribuir al 

tamaño y el peso de la molécula que inhibe el movimiento durante la adsorción. 

En la Figura 3.12 se muestran todas las curvas de la adsorción de CHBr3 en HDL en 

función de la concentración inicial de CHBr3. 
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Figura 3.12 Adsorción  de CHBr3, en diferentes adsorbentes (   ) HTC, (  ) HT-10F y (   ) HT-

25FC, comenzando con diferentes concentraciones de CHBr3,  4x10-4 M (     ), 2x10-3 (      ). 

 

De acuerdo a los resultados obtenidos en la caracterización de los adsorbentes y 

las pruebas de adsorción de los THM en los HDL, en la Figura 3.13 se propone un 

posible mecanismo de interacción de HDL fluoradas con CHCl3 (figura izquierda) y 

CHBr3 (figura derecha). 

  

  HTC 

  HT-10FC 

  HT-25FC 
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Figura 3.13 Posible interacción  HDL fluoradas con  cloroformo (izquierda) y bromoformo            

(derecha) 

3.3.4  Isoterma de adsorción  

Las isotermas representadas en la Figura 3.14 señalan el efecto de la presencia de 

flúor en los adsorbentes. Los perfiles lineales, qe = kCe, se obtienen cuando los 

adsorbentes no contienen flúor, el cual a menudo se observa en los casos donde la 

concentración de especies adsorbidas es baja. Es interesante que, la isoterma de 

CHCl3 y CHBr3 coincide con la del modelo de Freundlich, qe=K(Ce)1/n, cuando el 

adsorbente contiene flúor. Además, ambas isotermas de adsorción están por 

encima de la recta con pendiente de 45 grados, es decir que en las isotermas de 

Freundlich 1/n >1, lo que sugiere que el THM se adsorbe formando una monocapa 

sobre el adsorbente. En efecto, las isotermas observadas se obtienen para 

compuestos polares. Tanto CHCl3 como CHBr3 tienen un momento dipolar y, a 

bajas concentraciones, dichos compuestos compiten con el agua por los sitios de 

adsorción en el adsorbente. Por supuesto, los sitios de adsorción también deben 

ser grupos polares. Claramente, la adsorción de THM es más favorable en 



Hidróxidos dobles laminares altamente polares como adsorbentes eficientes de 

trihalometanos presentes en agua a baja concentración. 

 

59 
 

adsorbentes fluorados y esta característica se explica debido a la gran polaridad 

inducida por la presencia de flúor.  

 

 

Figura 3.14  Isotermas de adsorción de CHCl3 (izquierda) y CHBr3 (derecha) en a) HTC,  y  b) 

HT-25FC, qe representa la cantidad de THM por unidad de masa de adsorbente y Ce la 

concentración de equilibrio del residuo de THM en solución. El tiempo de equilibrio se tomó 

como 30 y 90 minutos para CHCl3 y CHBr3, respectivamente. Los coeficientes de correlación 

(R2) en las gráficas de Freundlich fueron 0.98 para CHCl3 y 0.99 para CHBr3. Los coeficientes 

de correlación (R2) en las gráficas lineales fueron 0.97 para CHCl3 y 0.99 para CHBr3. 
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Conclusiones 

 Se sintetizaron por el método sol-gel compuestos de hidróxidos dobles 

laminares con diferentes polaridades para capturar trihalometanos disueltos 

en agua a baja concentración.  Se reemplazaron estructuralmente bloques 

de (AlOH6)
3- por (AlF6)

3- en las láminas tipo brucita de los HDL 

 En las muestras fluoradas, la atracción entre los aniones y las capas tipo 

brucita es más fuerte, debido a que el flúor puede formar puentes de 

hidrógeno con el agua.  

 El porcentaje de remplazo de grupos OH- por F-, fue de 6.7 en HT-10F y 18.3 

en HT-25F, por lo tanto la fluoración de las capas de tipo brucita erosionó 

los sitios OH- básicos fuertes, ya que algunos de estos grupos OH- se 

cambiaron por -F. 

 La presencia de flúor afecta el apilamiento de las láminas, lo cual conduce a 

materiales que difieren en la morfología. El remplazo de grupos OH- por –F 

es aleatorio en el volumen y la superficie de los HDL. 

 La fluoración de hojas tipo brucita conduce a materiales con diferentes 

dipolos en superficies propensas a estabilizar moléculas dipolares y 

polarizables. 

 La naturaleza del THM es muy influyente en la progresión de la adsorción, ya 

que a mayor polaridad de la superficie, *, de los HDL fluorados y a mayor 

momento dipolar y menor tamaño de la molécula del THM, se obtiene 

mayor adsorción.  
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 Los sólidos tratados térmicamente antes de la adsorción eliminan la fracción 

principal de cloroformo y bromoformo. 

 El adsorbente sin flúor es el que tiene la capacidad de adsorción más baja 

para retener THM. 

 Una concentración inicial más alta de THM aumenta la adsorción del mismo 

en HDL. 

 La velocidad y la capacidad de adsorción de los adsorbentes fluorados es 

significativamente mayor que la de los adsorbentes libres de flúor. La 

muestra HT-25FC elimina hasta 97% de CHCl3 y 90% de CHBr3.  

 El proceso de adsorción de CHBr3 es menos eficiente que el observado para 

CHCl3, esta tendencia está determinada por el hecho de que a 

concentraciones más altas, los grupos más superficiales ya están ocupados 

y, en consecuencia, se inhibe la difusión de CHBr3 a los grupos funcionales 

sin adsorción. Este efecto observado en CHBr3 se atribuye al tamaño y el 

peso de la molécula que inhibe el movimiento durante la adsorción. 

 El tipo de isotermas de adsorción obtenidas fue función del adsorbente, 

independientemente del THM. Los perfiles de adsorción lineal se obtuvieron 

usando adsorbentes no fluorados y las isotermas del proceso de adsorción 

se ajustaron al modelo de tipo Freundlich cuando el adsorbente contenía 

flúor. 
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Anexos 

Caracterización estructural 

Difracción de rayos (DRX) 

La difracción de rayos X (X ray diffraction), XRD, por sus siglas en inglés, es una 

técnica estadística instrumental no destructiva y permite identificar compuestos 

cristalinos. La información obtenida a través de esta técnica es un difractograma 

(identidad del compuesto), este contiene datos como la estructura cristalina, 

parámetros de red (tamaño promedio de partícula) y distancias interplanares. En 

los compuestos no cristalinos se obtiene información sobre las distancias 

interatómicas (función radial) más comunes. La principal ventaja de esta técnica de 

caracterización es la rapidez para obtener resultados, además de no necesitar  

tratamientos previos para estudiar la muestra. Sin embargo, su principal desventaja 

es que sólo se aplica a compuestos cristalinos y semi cristalinos; además la 

composición de los elementos a identificar debe estar en la fase por lo  menos en 

un 3% y con un tamaño de partícula de 3 nm, finalmente no se  recomienda esta 

técnica para átomos ligeros. 

La difracción de rayos X es un fenómeno que involucra procesos de interferencia 

constructiva de longitudes de onda de rayos X, estas se generan en ciertas 

direcciones en el espacio que deben estar en fase, lo cual sucede cuando la 

diferencia de trayectoria es cero o múltiplo entero de . A menudo, se emplea un 

difractómetro de polvos para obtener el registro del espectro difractado con 
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geometría basada en la ley de Bragg [104], la cual supone  átomos puntuales en 

planos reflectores o incidentes (figura 1) y se describe con la fórmula: 

                                                        n = 2dhkl sen  

                                    

Figura 1.  Ley de Bragg [105] 

En donde n: Planos (1,2,3…), dhkl: distancia interplanar, hkl: índices de Miller, 

ángulo de incidencia;longitud de onda conocida. Se puede calcular las 

distancias interplanares para cada familia de planos y sus índices de Miller (hkl) con 

cada ángulo  donde aparece un pico de difracción. Las intensidades y distancias 

se comparan con las que están reportadas en las fichas de archivo JCPDS (Joint 

Committee of Poweder Diffraction Standars). Un compuesto se identifica por lo  

menos con 8 picos  coincidentes con la ficha JCPDS, en su intensidad relativa como 

en su posición (distancia interplanar). En las fichas JCPDS suelen aparecer la 

simetría cristalina del compuesto, su grupo espacial y sus parámetros de red [105]. 

Técnica de Espectroscopía de Infrarrojo (IR) 

La espectroscopia de infrarrojo (Infrared Radiation Spectroscopy), IR, por sus siglas 

en inglés, es una técnica no destructiva basada en la vibración de moléculas y la 
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interacción de la radiación con la materia. Los movimientos característicos (tensión, 

estiramiento y doblamiento de enlaces) generan espectros de absorbancia o 

trasmitancia contra número de onda (= número de ondas por unidad de distancia 

= 1/, donde es la longitud de onda. La información obtenida permite identificar 

compuestos y grupos funcionales de muestras sólidas, líquidas o gaseosas, ya sean 

orgánicas o inorgánicas con enlaces covalentes.  

La espectroscopia de infrarrojo  consiste en irradiar con rayos infrarrojos con una 

longitud de onda continua. La vibración molecular con la misma frecuencia será 

activada o acumulada (también llamada resonancia). En un  espectrómetro clásico 

de IR, el espectro de IR es medido escaneando la muestra con una longitud de 

onda continua de IR de 400 a 4000 cm-1.La configuración del espectro de 

infrarrojos de transformación de Fourier (FTIR) no registra la intensidad espectral 

directamente en función de la longitud de onda, sino que se toma un 

interferograma (onda interferida). Cuando el patrón de interferencia es trasmitido a 

través de la muestra  o reflectado a la superficie de la misma, las frecuencias 

específicas de energía son absorbidas, porque se excita la vibración de los grupos 

funcionales de la molécula. El haz finalmente llega al detector y es medido. El 

patrón de interferencia no puede ser directamente interpretado, tiene que ser 

decodificado, esto se realiza usando una técnica matemática conocida como 

trasformadas de Fourier. La transformada de Fourier resuelve la frecuencia y la 

intensidad de cada onda senoidal detectada en el interferograma. Este algoritmo 

convierte las interferencias medidas  en el patrón de interferencia  (intensidad de 

luz contra diferencia de camino o desplazamiento) en una gráfica de intensidad 

contra frecuencia o número de onda (un espectro) [106]. 
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Figura 2. Espectrómetro de IR 

Técnica de Resonancia Magnética Nuclear (RMN)  

La resonancia magnética nuclear (Nuclear magnetic resonance), NMR, por sus 

siglas en inglés, es una técnica espectroscópica no destructiva, basada en las 

propiedades magnéticas de la materia, cambio de espín nuclear por absorción de 

ondas de radio  y micro ondas, la cual proporciona información de espectros de 

polarización cruzada de núcleos. Así como detalles de la estructura (grupos 

funcionales, coordinación y porosidad).  

NMR se puede aplicar a cualquier sustancia química en estado líquido o sólido que 

contenga núcleos magnéticamente activos  con protones o neutrones impares (o 

ambos), como los átomos de 1H, 13C, 19F, 31P, etc. Debido a que los núcleos tienen 

carga positiva con movimiento de rotación en un eje, actúan como imanes 

diminutos. Los espines nucleares se orientan al azar sin presencia de un campo 

magnético. No obstante, cuando se somete la muestra a un campo magnético, los 

núcleos con espines positivos se orientan en el mismo sentido del campo,  llamado 
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estado de mínima energía (espín ), mientras que los núcleos con espín negativo 

se orientan en dirección opuesta a la del campo magnético, estado de mayor 

energía (espín β) [107].  

                                    

Figura 3. Energía de estados de espín α y β contra campo eléctrico. 

 

La diferencia de energía entre los estados de espín α y β, es función de la fuerza del 

campo magnético aplicado Bo. Cuanto mayor sea el campo magnético, mayor 

diferencia energética habrá entre los dos estados de espín (figura 3).  Cuando una 

muestra que contiene un compuesto orgánico es irradiada brevemente por un 

pulso intenso de radiación, los n cleos en el estado de espín α son promovidos al 

estado de espín β. Esta radiación se encuentra en la región de las radiofrecuencias 

del espectro electromagnético. Cuando los núcleos vuelven a su estado inicial 

emiten señales cuya frecuencia depende de la diferencia de energía (ΔE) entre los 

estados de espín α y β.   

El espectrómetro de RMN detecta estas señales y las registra como una gráfica de 

frecuencias frente a intensidad, que es el llamado espectro de RMN. El término 

resonancia magnética nuclear procede del hecho de que los núcleos están en 
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resonancia con la radiofrecuencia. La resonancia es un fenómeno físico donde la 

amplitud de oscilación de un sistema mecánico eléctrico incrementa cuando se 

expone a una fuerza periódica cuya frecuencia es igual o muy cercana a la 

frecuencia inherente del sistema. La resonancia es consecuencia de interferencia 

constructiva de la . En contraste, la interferencia destructiva es observada cuando 

una onda coincide con otra onda opuesta pero con la misma frecuencia [108]. 

La dependencia entre la frecuencia de la señal y la fuerza del campo magnético Bo 

(medida en Teslas, T).Esta dada por la siguiente ecuación:  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 4. Espectrómetro de RMN 

 

ΔE = h  = h (/ 2Bo    donde = radio giromagnético 
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El valor del radio giromagnético depende del tipo de núcleo que se está irradiando; 

en el caso del 1H es de 2.675 x 108 T-1s-1.  

NMR puede ser expresado como la excitación por irradiación de radiofrecuencia de 

núcleos magnéticamente activos colocados en un campo magnético externo, 

donde la energía absorbida debido a la irradiación (resonancia) se registra como 

señal de NMR. Los núcleos que tienen entornos diferentes corresponderán a 

energías diferentes y por lo tanto a señales diferentes,  la totalidad resultante de 

todas las señales forma un espectro unidimensional de NMR. Generalmente, los 

espectros de RMN se registran como tramas de intensidad de línea frente a 

frecuencia de resonancia, donde el número de líneas espectrales corresponde al 

número de núcleos no equivalentes dictados por simetría molecular y dependen de 

la resolución espectral. Para cuantificar las señales se utiliza la escala 

desplazamiento químico dada por: 

(ppm)= ref  x 106 ppm 

Donde ref- muestra  es la diferencia entre la frecuencia de referencia y la 

frecuencia de resonanacia de la muestra con el campo externo. El desplazamiento 

químico y la frecuencia  se dan en unidades de ppm. En estado sólido los 

acoplamientos dipolares de RMN son asociados por interacciones entre momentos 

magnéticos asociados a dos núcleos distintos l1z, l2z. Los spines l1z son los más 

abundantes y l2z los de menor abundancia [106].  
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Caracterización Morfológica y Estructural 

Técnica Microscopia Electrónica de Barrido (SEM) 

La microscopia electrónica de barrido (Scanning Electron Microscope), SEM, por sus 

siglas en inglés. Es una técnica de caracterización, en donde se examina la 

superficie de la muestra barriéndola con un haz de electrones. Este haz se focaliza 

sobre la superficie de la muestra de forma que realiza un barrido de la muestra 

siguiendo una trayectoria de líneas paralelas. La interacción de los electrones 

incidentes con la muestra genera: electrones secundarios SEI (Secundary Electron 

Image), electrones retrodispersados BEI (Backscattered Electron Image), rayos X 

generados por la misma muestra (energía dispersiva EDS  Energy Dispersive 

Spectrometer),  electrones Auger y electrones trasmitidos  como los que se 

muestran en la figura [109].     

 

Figura 5. Señales emitidas en el barrido de muestra por SEM 

 

Con los electrones secundarios, se obtiene una imagen de alta resolución de 

apariencia tridimensional. La intensidad de emisión de los electrones 

retrodispersados, permite la obtención de imágenes de composición y topografía 
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de la superficie, depende del número atómico de los átomos de la muestra, así los 

átomos más pesados producen mayor cantidad de electrones retrodispersados. 

Una imagen originada por los electrones retrodispersados revela diferencia en la 

composición química por diferencia de contraste. El haz de electrones reflejados  

retrodispersados, se recoge y se muestra a la misma velocidad de barrido en un 

tubo de rayos catódicos (semejante a una pantalla de TV de rayos catódicos). La 

muestra debe ser conductora, independientemente de que haya sido pulida o 

sometido a ataque químico. Con las micrografías obtenidas por esta técnica se 

puede determinar las fases presentes, la composición de las fases y la 

microestructura de las mismas muestra. 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 6. Microscopio electrónico de barrido modelo JSM-7600F Jeol 

Técnica Fisisorción de Nitrógeno 

La adsorción de nitrógeno con el método estándar BET se utiliza para determinar el 

área superficial y distribución del tamaño de poros de una gran variedad de 

sólidos.  

La adsorción en la interface gas/sólido es el enriquecimiento de uno o más 

componentes en una capa interfacial.  Las fuerzas intermoleculares implicadas son 
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de atracción y repulsión de corto alcance, normalmente ocurren interacciones 

moleculares de polarización, dipolo, cuadra polo como resultado de propiedades 

geométricas y electrónica del adsorbente y el adsorbato.  

El término adsorción se refiere al proceso en que las moléculas de adsorción se 

transfieren y acumulan en la capa interfacial. Su contraparte, la desorción, implica el 

proceso inverso en el que disminuye la cantidad adsorbida. La histéresis se produce 

cuando las curvas de adsorción y desorción no coinciden, lo cual depende de la 

forma del poro. Los poros se clasifican dependiendo de su diámetro según la 

“International Union of Pure and Applied Chemistry” en: a) macroporos, diámetro 

de poro de 50 nm, b) mesoporos,  diámetro de 2-50 nm y c) microporos, diámetro 

de 2 nm. 

Las isotermas de adsorción se agrupan en seis tipos de acuerdo a la IUPAC (figura 

7). Tipo I  típica de sólidos microporosos. Tipo II común en materiales no porosos 

o macroporosos. Tipo III (no es común) se presenta en materiales no porosos. 

Tipo IV se asocia con la condensación capilar que se lleva a cabo en materiales 

mesoporosos, se atribuye a la adsorción mono y multicapa. Tipo V la interacción 

adsorbato/adsorbente es débil se observa en materiales meso y microporosos. Por 

último, Isoterma tipo VI presenta adsorción multicapas en superficies no porosas. 
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Figura 7. Tipos de Isotermas [110]  

 

De acuerdo a la IUPAC existen cuatro tipos de histéresis. Tipo I curva de adsorción 

casi vertical y paralela, característica en materiales mesoporosos con distribución 

uniforme y tamaño de poro estrecho. Tipo II tiene una curva vertical más 

pronunciada de adsorción, es característica de materiales con morfología y 

distribución de poros poco definidos. Tipo III no tienen limite en la meseta de 

adsorción en presiones relativas altas; es característica  de materiales laminares. Por 

último, la histéresis tipo IV es común en materiales sólidos que contienen poros de 

rendija. 
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Figura 8. Tipos de histéresis de adsorción de N2 [110]  

 

La relación a temperatura constante, entre la cantidad adsorbida y la presión de 

equilibrio del gas se conoce como isoterma de adsorción.La fisisorción en 

mesoporos tiene lugar en dos etapas más o menos distintas (adsorción monocapa 

multicapa y condensación capilar).En la adsorción monocapa todas las moléculas 

adsorbidas están en contacto con la capa superficial del adsorbente. En la 

adsorción multicapa el espacio de adsorción acomoda más de una capa de 

moléculas de modo que no todas las moléculas adsorbidas están en contacto 

directo con la capa superficial del adsorbente. En la condensación capilar el espacio 

de poro residual que permanece después de la adsorción multicapa ha sido 

llenado con condensado separado de la fase gaseosa por meniscos. La 

condensación capilar se acompaña a menudo de histéresis. El término 
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condensación capilar no debe usarse para describir el relleno de microporos 

porque este proceso no implica la formación de meniscos líquidos. 

En la fisisorción, la capacidad monocapa (nm) se define usualmente como la 

cantidad de adsorbato necesaria para cubrir la superficie con una monocapa 

completa de moléculas. Las cantidades relativas a la capacidad monocapa se 

pueden denotar con el subíndice m. La cobertura superficial (0) para la adsorción 

tanto monocapa como multicapa se define como la relación de la cantidad de 

sustancia adsorbida a la capacidad monocapa. 

El área superficial (As) del adsorbente se puede calcular a partir de la capacidad 

monocapa (n en moles), siempre que se conozca el área (am) efectivamente 

ocupada por una molécula adsorbida en la monocapa completa. Así, 

                  As(BET) = nm
a  Lam   y  as(BET) = As(BET)/m    

Donde L es la constante de Avogadro., As(BET) y as(BET) es el área total y el area 

especifica respectivamente [110] . 

 

 

 

 

 

 

Figura 9. Equipo de fisisorción de Nitrógeno 
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Caracterización Térmica 

Análisis Termogavimétrico (TGA) 

El análisis Termogavimétrico (Thermogavimetric analysis), TGA, por sus siglas en 

inglés, es una técnica destructiva que mide la cantidad y relación de cambio en 

peso de un material en función de la temperatura o tiempo en una atmósfera 

controlada. Determina la composición de materiales además de predecir la 

estabilidad térmica por encima de 1000 °C, puede caracterizar materiales que 

exhiben pérdida de peso o ganan peso debido a la descomposición, oxidación o 

deshidratación.  El análisis de TGA proporcionar información acerca de la humedad, 

volatilidad contenida en los materiales, estabilidad térmica, cinética de 

descomposición, estabilidad oxidación, composición de sistemas 

multicomponentes y efecto de reactividad o atmosferas corrosivas en materiales 

[108]. 

El principio del TGA es simple, como se muestra en la figura 8, TGA usa una 

balanza, donde en un lado de la balanza el espécimen se coloca en un plato, el cual 

es suspendido en el horno. En el otro lado de la balanza sostiene pesos adicionales 

para compensar la masa de los aparatos. En el proceso de calentamiento se 

selecciona una velocidad de calentamiento, la balanza se  encuentra en cero y la 

muestra del plato es calentada de acuerdo al ciclo térmico predeterminado.  Los 

factores que afectan las curvas de TGA son: 1) soporte de la muestra, 2) masa de la  

muestra, 3) velocidad de calentamiento, 4) atmósfera del horno.                                                          
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Figura 10. Balanza Termogavimétrica 
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