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Resumen: La contaminacion de fuentes de agua por la industria quimica es uno de los graves problemas medioambientales
y, por ende, de salud que atraviesa la humanidad. El objetivo del siguiente trabajo fue determinar la capacidad
descontaminante de un conjunto de nanoparticulas conocidas comunmente como hidroxidos dobles laminares (HDL) o
compuesto de tipo hidrotalcita (HT). Se realiz6 la sintesis de los mismos y la posterior caracterizacion por espectroscopia
infrarroja con el fin de analizar su capacidad como material adsorbente en tratamiento de aguas contaminadas por
acido picrico en la Facultad de Quimica y Farmacia de la Universidad Nacional Auténoma de Honduras (UNAH) en los
meses comprendidos de marzo a julio del 2018. Para el estudio se utilizé la técnica de analisis de colorimetria para la
determinacion de las cantidades adsorbidas por los HDL y el descenso de concentraciones iniciales de las soluciones.
La informacion obtenida se proceso y los resultados fueron expresados en términos numéricos y porcentuales, asi como
en graficos. Los resultados mostraron que el mayor descenso de la concentracion de la solucion de acido picrico y, por
consiguiente, la mayor cantidad del mismo retenido en la superficie del material adsorbente sintetizado, se alcanzé a las
2 horas de contacto con agitaciéon constante, demostrando su capacidad descontaminante como un material adsorbente
de facil y econdmica preparacion.

Palabras clave: Contaminacion de agua, remediacion ambiental, adsorbentes, tratamiento de agua, adsorcion.

Abstract: The contamination of water sources by the chemical industry is one of the serious environmental problems and,
therefore, of health that humanity is going through. The objective of the following work was to determine the decontaminating
capacity of a set of nanoparticles commonly known as lamellar double hydroxides (HDL) or hydrotalcite-type compounds
(HT). The synthesis of the same and the subsequent characterization by infrared spectroscopy were carried out to analyze
their capacity as adsorbent material in the treatment of water contaminated by picric acid in the Faculty of Chemistry and
Pharmacy of the National Autonomous University of Honduras (UNAH) in the months from March to July 2018. For the
study, the colorimetry analysis technique was performed to determine the amounts adsorbed by HDL and the decrease
in initial concentrations of the solutions. The results showed that the most significant decrease in the concentration of the
picric acid solution and, consequently, the most outstanding amount of same retained on the surface of the adsorbent
material synthesized hours was achieved at 2 hours of contact with constant concentration, demonstrating its capacity
decontaminant as an adsorbent material of easy and economical preparation.
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|
Introduccion

Un problema de gran magnitud es la contaminacion mo humano. Para resolver esta problematica, dado el gran
ambiental, que es originada por fuentes naturales, asi numero y variedad de sustancias, medios y condiciones de
como por las actividades humanas. Los diversos procesos aplicacién, es necesario la utilizacion de una variedad de
industriales de naturaleza quimica y el aumento dia tras dia  técnicas de remediacién. Entre algunas de estas técnicas
de la poblacion contribuyen al incremento de contamina- se pueden mencionar: El intercambio idnico, adsorcion,
cion de las fuentes de agua, produciendo un déficit de este  coagulacion, extraccion con disolvente, filtracion, electroli-
preciado recurso'?. La presencia de contaminantes en el sis y biodegradacion’.
agua hace necesario un estricto control y eliminacion de los La adsorcion es una de las técnicas de remediacion
mismos, sobre todo cuando estas van destinadas al consu- ambiental en aguas contaminadas mas prometedora debido
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a su efectividad, facil operacion y disefio sencillo y econo-
mico, es capaz de eliminar contaminantes tanto organicos
como inorganicos en bajas concentracion sin la introduc-
cion de especies nocivas al medio. Este proceso consiste
en la eliminacién de una especie contaminante contenida
en una disolucion al ser retenida en la superficie de un ma-
terial o sustancia. La adsorcién es un proceso fisico-quimi-
co dindmico mediante el cual un contaminante se enlaza en
la superficie de un material en particular. Después de rea-
lizar el proceso de adsorcion se mide la concentracion de
contaminante que queda en el sobrenadante (disolucion)
lo que se conoce como concentracion de equilibrio (Ce), y
mediante la ecuacion Cs= (Ecuacién 1)

o (0 Ce)V/m (Ecuacién 1)

se puede determinar la concentracion o cantidad de
contaminante adsorbida, en donde:

Cs= Concentracion adsorbida

Ci= Concentracién inicial de la disolucién que se desea
descontaminar

Ce= Concentracioén de equilibrio

V= Volumen de disolucién utilizado en la experiencia
de adsorcion

m= masa del material adsorbente utilizada en la expe-
riencia de adsorcion

El carbdn activo es uno de los adsorbentes mas utiliza-
dos para la eliminacién de diversos contaminantes, debido
a que presenta una elevada area superficial, alto grado de
reactividad superficial, asi como un volumen, tamafo de
poro adecuados que permiten la accesibilidad de la superfi-
cie interna, permitiendo absorber una gran cantidad de ga-
ses, vapores y solutos en disolucion, aunque presenta el in-
conveniente de un elevado costo. La busquedas de nuevos
materiales que presenten propiedades adsorbentes se in-
crementa afio con afio por lo que se podido destacar el uso
alumina activada®*, las zeolitas®, las arcillas y los hidroxidos
dobles laminares (HDLs) como sus productos calcinados®’.

Los Hidréxidos Dobles Laminares (HDLs) son tam-
bién conocidos comiunmente como Hidrotalcitas (HT) son
Hidroxicarbonatos de Magnesio y Aluminio que fueron sin-
tetizados por primera vez en el afio 1935 por Feitknechet
mediante la reaccidn que resulto por la combinacion de di-
luciones diluidas de sales metdlica de cationes divalentes
y trivalentes en medio basico, dando lugar a una estructura
de doble lamina®. Las Hidrotalcitas se encuentran consti-
tuidas por capas de hidroxidos metalicos en las cuales han
ocurrido sustituciones isomorficas de cationes divalentes
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Figura 1. Estructura de la brucita®.

por cationes trivalentes, generando un exceso de cargas
positivas que son contrarrestadas por la presencia de anio-
nes en la regién interlaminar. La férmula general de estos
tipos de compuestos es la siguiente:

[MY,_, MT(OH), ¥ [X%yq nH20]  (Ecuacion 2}

En donde:

MII (Catién divalente): Mg?*, Zn?*, Ni*. ..

MIIl (Catién Trivalente): A+, Fe®*...

X% o-NH,O (anion interlaminar acompafiado con mole-
culas de agua): CO,%, CI

La estructura de los HDLs esta intimamente relaciona-
da con la estructura de la brucita, en la cual el magnesio
esta coordinado octaédricamente con seis grupos hidroxi-
dos (OH), estos octaedros estan dispuestos de tal manera
que comparten sus caras formando laminas bidimensiona-
les que estan unidas por fuerzas de Van der Walls, cuando
se sustituye el Mg? por metales por cationes trivalentes
como AlI** se obtienen estructuras tipos Hidrotalcita (HDLs),
tal como se muestra en la Fig. 1.

Como resultado de sus particulares propiedades fisi-
cas y quimicas ademas de su facil sintesis, estos compues-
tos dia con dia son objeto de estudio para la aplicacién de
diversos campos como ser la catalisis, tecnologia de me-
dicamentos y ultimamente como adsorbente de diferentes
contaminantes®1%-13,

El acido picrico es considerado un contaminante priori-
tario ya que causa la contaminacion de los sistemas acua-
ticos y los suelos cuando es liberado al medio ambiente’.
Tiene diversas aplicaciones como colorante, utilizado en
minas terrestres y explosivos, fungicidas y pesticidas, asi
como sus aplicaciones en la industria de tintes, farmacéu-
tica y de cuero'®1®,

El acido picrico puede causar dafios masivos a los se-
res humanos afectando el sistema respiratorio, la piel, los
ojos'®, puede producir anemia, nauseas, vomitos y dafio he-
patico', ademas, el acido picrico al ser metabolizado en el
organismo se convierte en el subproducto 2-amino-4,6-dini-
trofenol que tiene 10 veces mas actividad mutagénica que
el acido picrico™.

El acido picrico, o también conocido como 2,4,6- tri-
nitrofenol, es un sélido cristalino amarillento, con un peso
molecular 229.10 g/mol y una densidad de 1.76 g/ml que
presenta la siguiente estructura quimica (Fig.2):

El siguiente trabajo tiene como objetivo la obtencién de
HDLs y evaluar su utilizacion como un material adsorbente
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Figura 2. Estructura quimica del Acido picrico (2,4,6-Trini-
trofenol)'.

de acido picrico (2,4,6-Trinitrofenol) para el tratamiento de
aguas residuales en la Facultad de Quimica y Farmacia de
la Universidad Nacional Autonoma de Honduras.

|
Materiales y métodos

El estudio presenta un enfoque de tipo cuantitativo,
ya que éste usa la recoleccion de datos para comprobar
hipotesis con base en la medicion numérica y el andlisis
estadistico para establecer patrones de comportamiento y
probar teorias®. El disefio del estudio es experimental de
tipo transversal con alcance descriptivo, ya que estudiara
la capacidad adsorbente de un Hidréxido doble laminar
sintetizado haciendo uso de la observacion y recoleccion
de datos por medio de la medicién del descenso de las
concentraciones de acido picrico de una solucién acuosa
de concentracion conocida cuando esta en contacto con el
solido sintetizado en periodos de tiempo de 1, 2, 5, 12y 24
horas, con alcance descriptivo por la descripcion de com-
portamiento de las variables.

La poblacion objeto de estudio son todos los materiales
con capacidad adsorbente que actualmente se encuentran
disponibles en el medio, entre ellos los hidréxidos dobles
laminares y entre ellos los HDLs constituidos por Magne-
sio y aluminio en proporcién 2:1 intercalados con aniones
carbonato y sulfatos en el espacio interlaminar sintetizados
en el laboratorio de investigacion “Elvira Castejon” de la Fa-
cultad de Quimica y Farmacia de la Universidad Nacional
Autonoma de Honduras en el mes de Marzo del afio 2018
que fueron seleccionados como objeto de estudio en esta
investigacion, analizando su efecto descontaminante por
medio de la técnica de adsorcion.

La sintesis de los HDLs se llevd a cabo mediante el
método de Coprecipitacion, que consiste en la reaccién si-
multanea de sales de Mg* y AI** con una sal de CO,* en
medio basico el cual es necesario para que se produzca la
precipitacion de los cationes. Las soluciones que se prepa-
raron para realizar el procedimiento fueron:

Solucion A: 0.72g deMgSO, + 1.03 g de AISO, en 100
ml de agua destilada

Solucion B: 0.26 g de Na,CO, + 0.72g de NaOH en 100
ml de agua destilada

Ya preparadas las soluciones se procedio a realizar la
precipitacion afiadiendo gota a gota la solucion A sobre la
solucion B que se encontraba en agitacion constante con
ayuda de un embudo de separacion, finalizando el proceso,
la suspension obtenida se dejé reposar 48 horas. A con-
tinuacion, se centrifugé en una centrifuga de tamafo pe-
quefo de la marca LW-Scientific modelo C-3 select durante
5 minutos a 2000 rpm, se decanté el sobrenadante y se

realizé 3 lavados al solido con agua destilada, volviendo
a centrifugar en las mismas condiciones y decantando los
sobrenadantes, posteriormente se seca el sélido a 75 °C
durante 24 horas, posteriormente al secado se procedio a
triturarlos.

Mediante la técnica de espectroscopia infrarroja se
caracterizé el material adsorbente sintetizado, asi como el
contaminante utilizado (acido picrico) y el complejo obteni-
do en las experiencias de adsorcion. Esta técnica implica
la utilizaciéon de energia infrarroja, la cual puede provocar
excitacion de los niveles vibracionales de los enlaces de
los grupos funcionales en la muestra. Las bandas de un
espectro infrarrojo (IR) corresponde a cambios en el modo
de vibracion en las muestras analizadas. De esta manera
se tiene informacion sobre la estructura de la molécula. Los
espectros infrarrojos de las distintas muestras fueron regis-
trados en un espectrofotdmetro de infrarrojo Agilent Tecno-
logies Cary 630 FTIR y dada la configuracion de este no
presentaba los espectros resultantes en valores de trans-
mitancia, sino que, en absorbancia, por tanto, se procedio
describir picos de absorbancia caracteristicos y no bandas
de transmitancia caracteristicas en este analisis de los mo-
dos de vibracion de la muestra analizada.

Para realizar el estudio de adsorcion se prepard una
solucion estandar acuosa de acido picrico, para ello se
peso6 1.145 g de acido picrico que se disolvieron en 1 litro
de agua destilada, posteriormente se procedié a realizar
una curva de calibrado con la que partiendo del valor medi-
do de las absorbancias en el colorimetro se calculé el valor
de la concentracion de equilibrio (Ce) de cada una de las
muestras en las diferentes experiencias. Para la realizacion
de dicha recta se prepararon diferentes diluciones a par-
tir de la solucion de acido picrico antes mencionada, las
cuales presentaban las siguientes concentraciones: 0.286,
0.572, 0.859, 0.973 y 1.145 mg/L midiendo las absorban-
cias en cada una y posterior tratamiento para obtener las
absorbancias corregidas, tal como se muestra en la Fig. 3.

Para la evaluacién del proceso de adsorcién en todos
los experimentos se realizdé mediante el siguiente esquema
de trabajo:

a) Se colocaron 0.025g de sélido adsorbente (HDLs
sintetizados) en un tubo de centrifuga y a continuacion se
afiadié 20 mL de una disolucion acuosa de acido picrico a
una concentracion de 1.145 mg/L.

b) Los tubos se sometieron a una agitacion durante
el tiempo de estudio (1, 2, 5,12 y 24 horas), con una agita-
cion manual a una velocidad aproximada de 25 rpm.

c) Posteriormente al tiempo transcurrido de agita-
cion se procedio a centrifugar las muestras a 2000 rpm du-
rante 10 minutos, con el objetivo de sedimentar el material
adsorbente y separarlo de la solucidon contaminante que se
ha tratado.

d) Al finalizar el centrifugado, se filtr6 el sobrena-
dante de cada tubo con una jeringa y un filtro de poro de
0.2 ym, de manera que el sélido en suspensién no se haya
mezcldo con el sobrenadante.

e) Por ultimo, se determiné la absorbancia en el co-
lorimetro a una longitud de onda de 368 nm, para luego cal-
cular la concentracion de equilibrio (Ce) de cada muestra.

f) Se procedio a determinar la cantidad de acido pi-
crico adsorbida por gramo de adsorbente (Cs), mediante la
diferencia entre su concentracion inicial y la que queda en
la disolucion de equilibrio, mediante la siguiente ecuacion:

(ci~cav)

(s m  (Ecuacion 1)
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En donde:

o Ci= Concentracion inicial de la disoluciéon que se
desea descontaminar

o Ce= Concentracion de equilibrio

o V= \Volumen de disolucién utilizado en la experien-
cia de adsorcion

0 m= masa de adsorbente utilizada en la experiencia
de adsorcion.

Por ultimo, se realiz6é un analisis de espectroscopia IR
del complejo formado entre la Hidrotalcita y el acido picrico
después de la adsorcion.

|
Resultados

Caracterizacion del material adsorbente (HDL’s) por
Espectroscopia IR

En la Figura 4 se incluye el espectro IR del HDL Mag-
nesio- Aluminio 2:1 sintetizado, en dicho espectro el eje x
corresponden la las longitudes de onda (Wave number) en
unidades de cm' en donde ocurren los modos de vibracion
de los grupos funcionales; en el eje y corresponde a las ab-
sorbancias en unidades de absorbancia (AU) de los modos
de vibracién antes mencionados, dada la configuracion del
espectrofotometro IR por absorbancia se observa picos de

absorcion caracteristicos alrededor de 3500 cm* que indica
la presencia de grupos OH- de las laminas y que es provo-
cada por la vibracién de tensién de los mismos. Aproxima-
damente a 3020 cm™' se observa una pequefia cresta de un
pequeio pico que indican la interaccion mediante puente
de hidrégeno, entre el anion carbonato (CO,*) y el agua
entre las interlaminas. En 1650 cm™ se observa un pequefo
pico correspondiente a la vibracion de tencion de las mo-
léculas de agua y el pico a 1380 cm- correspondiente a la
vibracion del anién carbonato (CO,*). En torno a los 1200 a
1140 cm™ se registra un pequefio pico de absorcion corres-
pondiente al modo de vibracién del anién sulfato (SO,?).
Por ultimo, los picos registrados a valores por debajo de
800 cm™ se deben a las vibraciones de tension de los enla-
ces metal-oxigeno de Magnesio y Aluminio.

Caracterizacion del contaminante (Acido picrico) por
Espectroscopia IR

En la Figura 5 se observa el espectro IR del acido picri-
co, al igual que en el espectro anterior el eje x correspon-
den la las longitudes de onda (Wave number) en unidades
de cm™ en donde ocurren los modos de vibracién de los
grupos funcionales; en el eje y corresponde a las absor-
bancias en unidades de absorbancia (AU) de los modos de
vibracion antes mencionados, en esta ocasion se observan
las siguientes vibraciones fundamentales: picos caracteris-
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Figura 5. Espectro Infrarrojo del acido picrico. En el eje de las X tenemos representad la longitud de onda (cm™) y en el

eje de las Y temenos representado a las absorbancias (AU).

ticos de la tension de vibracion de los enlaces C-H del anillo
aromatico alrededor de 3105 cm™, vibraciones de los do-
bles enlaces C=C aromaticos a 1640 y 1430 cm™', vibracion
de tension simétrica y antisimétrica de los grupos nitros a
1521 y 1345 cm™ respectivamente la tension del enlace
C-0 a 1259 cm y por ultimo, la vibraciéon de deformacion
del enlace O-H del grupo fenol a 1149 cm-.

Estudio de adsorcion (Influencia del tiempo de
contacto)

En la Fig. 6 se puede observar que la mayor cantidad
adsorbida tiene lugar a las 2 horas con agitacion constante.
A partir de dicho tiempo, los valores de las cantidades ad-
sorbidas no aumentan, si no que pareciera que se obtiene
un poco de desorcion hasta alcanzar una cantidad adsorbi-
da constante a las 12 horas de agitacion.

Caracterizacion del complejo obtenido después de la
adsorcion (HDL + acido picrico)

En la Figura 7 se observa el espectro IR del comple-
jo formado por el HDL MgAI-SO,/CO, con el acido picrico,
en el cual el eje x corresponden la las longitudes de onda

(Wave number) en unidades de cm™ en donde ocurren los
modos de vibracion de los grupos funcionales; en el eje
y corresponde a las absorbancias en unidades de absor-
bancia (AU) de los modos de vibracién antes menciona-
dos, tras el proceso de adsorcién se mantienen los picos
caracteristicos tanto de los HDL como del acido picrico.
Se observan un pico alrededor de 3450- 3500 cm' corres-
pondiente al modo de vibracion de tension de los grupos
hidroxilos, picos en torno a los 3000 a los 3100 cm' corres-
pondiente a la tension de vibracién de los enlaces C-H del
anillo aromatico, asi mismo, picos alrededor de los 1640 a
a1430 cm™ correspondiente a las vibraciones de los dobles
enlaces C=C del anillo aromatico de las moléculas de acido
picrico. Asi mismo, se observan picos aproximadamente a
1650 cm™" correspondiente a la vibracion de tensién de las
moléculas de agua, se mantiene, aunque en menor inten-
sidad la banda entorno a los 1380 cm™ a la vibracion del
anién carbonato y por ultimo, se observa la aparicion de
un pico aproximadamente a 1259 cm' correspondiente a la
vibracion de deformacion de los grupos OH del fenol de la
estructura del acido picrico.
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1
Discusién

Con los datos obtenidos en el estudio queda eviden-
ciada la obtencion de los HDL reflejadas en la aparicion de
picos de absorcion caracteristicos de estos compuestos in-
tercaladas con aniones carbonatos y sulfatos en los espec-
tros infrarrojos, tal como lo demuestran otros estudios? 2'22,
siendo ésta la unica técnica de caracterizacion con la que
se pudo contar, limitando un poco la investigacion, ya que
para una confirmacion mas exacta se hubiera deseado rea-
lizar un analisis de difraccién de rayos X, tantos de los ma-
teriales sintetizados como de los complejos resultantes con
el contaminante?24. Con respecto a los resultados de los
experimentos de influencia del tiempo de contacto queda
demostrado que este tipo de nanoparticula puede utilizarse
como un material adsorbente que favorece la descontami-
nacion de aguas residuales que contengan acido picrico de
diferentes lugares o industrias que trabajen con este tipo
de compuestos tal es el caso de la Facultad de Quimica y
Farmacia de la Universidad Nacional Autonoma de Hondu-
ras o diferentes industrias quimicas que utilicen estos com-
puestos, siendo similares a otros estudios donde demues-
tran que los HDL favorece la descontaminacién de aguas
con otro tipo de contaminantes con estructura muy similar
al contaminante estudiado®, asi como el acercamiento de
los porcentajes de adsorcién de este contaminante en otros
tipo de materiales®.

|
Conclusiones

Se logro sintetizar hidroxidos Dobles Laminares cons-
tituidos por Magnesio y Aluminio en proporcion 2:1 interca-
lados con aniones carbonato y sulfatos por el método de
coprecipitacion, materiales econdémicos y de facil de obten-
cion, los cuales en esta experiencia se demostré que el ma-
yor valor de adsorcién en la superficie de ellos se alcanzo
de manera rapida a las 2 horas de iniciadas las experien-
cias con la agitacion constante, por lo que estos materiales
pueden ser utilizados para la eliminacion de acido picrico,
siendo un método nada perjudicial para el medio ambiente.
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