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CAPÍTULO I.  

 

INTRODUCCIÓN 

 

Hoy en día, el mundo se enfrenta a una crisis de contaminación ambiental, a partir 

del rápido desarrollo de las diversas actividades industriales y a la creciente 

generación de residuos peligrosos. Todos los eventos en los que se encuentran 

involucradas sustancias que implican algún riesgo para el ambiente o la población 

y que puedan generar la contaminación de suelos y cuerpos de agua, son conocidos 

como emergencias ambientales. De acuerdo con estadísticas de la Procuraduría 

Federal de Protección al Ambiente (PROFEPA), cada año se presentan en México 

un promedio de 550 emergencias ambientales asociadas con materiales y residuos 

peligrosos [1]. 

 

Los procesos industriales generan una gran variedad de residuos con naturaleza 

sólida, pastosa, líquida o gaseosa, que puede contar con alguna de las siguientes 

características: ser corrosivas, reactivas, explosivas, tóxicas, y que puedan 

presentar riesgos a la salud humana y al ambiente. Industrias como la agroquímica, 

minera, petroquímica, etc., se encuentran en nuestro país y puede mencionarse de 

manera atributiva los problemas de contaminación generados por el uso de 

agroquímicos, tanto fertilizantes (en especial los nitrogenados) como de pesticidas 

(fungicidas, herbicidas e insecticidas); los ligados a actividades mineras, en sus 

etapas de extracción como en las de procesamiento de los materiales obtenidos, 

así como los que son consecuencia del derrame y fugas de combustibles (petróleo 

y derivados), manejo inadecuado y abandono de materiales y residuos peligrosos. 

 

El inventario de residuos peligrosos de PEMEX en el 2015 reporta la generación de 

más de 47.8 toneladas. Aproximadamente el 86% del volumen total de estos 

residuos, corresponde a lodos y recortes de perforación, correspondiente a las 

actividades de refinación (72%), lodos aceitosos (8%) y aceites gastados (6%) [2]. 
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Con respecto a los derrames y fugas de hidrocarburos, PEMEX alcanzó un total de 

8,031 toneladas de hidrocarburos (crudo, diesel y gasolina) derramados en su 

mayoría en tierra, en los cuatro sectores de ductos del país. Esta última cifra es 

importante, ya que de esta manera puede estimarse la magnitud de la 

contaminación en los sitios cercanos a los derrames. Uno de los estados con mayor 

incidencia de sitios contaminados por actividades petroleras es Veracruz con un 

16.1%, seguido por el estado de Tabasco con 10.3% [1].  

 

La refinación de productos del petróleo y de los petroquímicos implica dos 

operaciones básicas: cambio físico, o procesos de separación; y cambio químico, o 

procesos de conversión. Los productos de la refinería (kerosinas, aceites 

combustibles, aceites lubricantes y ceras) son fracciones que originalmente están 

presentes en el petróleo crudo y que después son separadas de éste [3-4]. 

 

Las principales fuentes de compuestos orgánicos volátiles están relacionadas 

directa o indirectamente con el petróleo y sus derivados, es decir, vapores 

procedentes de automóviles debido a una combustión incompleta (aromáticos, 

olefinas y parafinas) [5]. 

 

En el tratamiento de efluentes que contienen estos hidrocarburos es requerido 

emplear tecnologías rentables, una variedad de técnicas han sido desarrolladas en 

este rubro.  

 

Actualmente, la adsorción se cree que es una técnica sencilla y eficaz para el 

tratamiento de aguas residuales, donde el éxito de la técnica depende en gran 

medida el desarrollo de un adsorbente eficiente, el carbón activado en especial ha 

ganado más atención, debido a su porosidad y alta área de superficie interna, es 

bien conocido como un adsorbente eficaz para una amplia variedad de 

contaminantes incluyendo los hidrocarburos. Sin embargo, el uso de carbón 

activado es a veces limitado debido a sus altos costes de producción y también los 

gastos relacionados con su regeneración. Además, la liberación de polvo fino de 
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carbón durante los procesos de tratamiento y regeneración es en sí misma una 

fuente de contaminación [6-8]. 

 

Por lo anterior, las zeolitas naturales pueden ser aplicadas debido a que son de bajo 

costo, abundantes y regenerativas [9]. Se conocen aproximadamente 800 tipos de 

zeolitas. Las cuales pueden clasificarse en 119 tipos de estructura de zeolita 

diferentes, sin embargo, solo una cuarta parte corresponden a zeolitas naturales. 

En México los depósitos naturales de zeolitas más estudiados y posiblemente de 

mayor importancia en México son los de Oaxaca y Sonora. Particularmente en 

Sonora (Figura 1.1) los yacimientos de mayor importancia son: La Palma (chabasita-

clinoptilolita) en el municipio de Divisaderos, San Pedro (heulandita) en el municipio 

de Ures, y San Bernardino (herionita) en el municipio de Agua Prieta [10]. 

 

Fig. 1.1. Depósitos de zeolitas en Sonora. 

1.Nogales; 2. Agua Prieta; 3. Tubutama; 4. Magdalena; 5. Tetuachi; 6. Mazocahui; 7. Huásabas; 8. Rancho Las Palmas, 

Divisaderos; 9 El Cajón, Rayón; 10. El Sauz, Nácori Chico: 11 San Pedro, Ures; 12. Tepoca; 13. Los Mezcales, Álamos. N. 

Nogales; AP. Agua Prieta; M. Moctezuma; A. Álamos; Y. Yécora; H. Hermosillo. 

 

Las zeolitas están compuestas de tres armazones dimensionales de tetraedros de 

aluminosilicatos, donde los átomos de la estructura de aluminio y silicio están unidos 

por enlaces covalentes a través de átomos de oxígeno compartidos para formar 

jaulas interconectadas y canales. Cada sustitución del átomo de aluminio (Al3+) por 
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el silicio (Si4+) en el armazón de la zeolita genera una carga negativa. Cuanto mayor 

sean las sustituciones del átomo de aluminio, mayor serán las cargas negativas de 

las zeolitas. Las cargas negativas dentro de los poros se equilibran con iones con 

carga positiva (cationes) tales como Na+, K+, Ca2+, Mg2+ en las superficies de los 

poros de la zeolita. Estos cationes están unidos a la estructura de aluminosilicatos 

por enlaces electrostáticos débiles que causan la capacidad de intercambiar con 

ciertos cationes en soluciones. Con esta estructura única, las zeolitas poseen alta 

capacidad de intercambio catiónico [11]. 

 

Las zeolitas como materiales industriales se usan ampliamente como 

intercambiadores de iones, adsorbentes, purificadores, separadores y 

catalizadores. Como también, por su capacidad de intercambio iónico, las zeolitas 

naturales (clinoptilolita, mordenita, chabasita), pueden usarse para la reducción de 

la contaminación ambiental originada por aguas residuales industriales y 

municipales, el proceso de reducción de la dureza del agua, el mejoramiento de la 

productividad agrícola, como fertilizantes. Las zeolitas adsorbentes se usan como 

desecadores de gases y en la separación de aire (mordenita, clinoptilolita).  El área 

más esencial de aplicación está en la catálisis heterogénea, en particular en el 

“craqueo” catalítico (erionita, mordenita, chabasita). Se conocen también algunas 

nuevas aplicaciones de zeolitas en la medicina, agricultura, industria del papel, 

construcción, acuacultura y alimentos [12]. Es así, que las zeolitas naturales han 

transformado a la industria de los materiales y el petróleo, donde su eficiente 

modificación superficial puede conducir a adsorbentes adecuados para 

contaminantes aniónicos y moleculares [6]. 

 

1.1 Objetivos. 

Estudiar los procesos de adsorción de un compuesto aromático del petróleo en una 

zeolita natural y modificada. 
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1.1.1 Objetivos específicos. 

• Modificar químicamente una zeolita natural mediante intercambio de 

amonio y tratamiento ácido a diferentes concentraciones. 

• Caracterizar estructural, morfológico, textural y superficialmente una 

muestra de la zeolita natural y modificada. 

• Obtener parámetros de adsorción de la zeolita natural y modificada. 

• Determinar y cuantificar factores que influyen en la adsorción (modificación 

química de la zeolita y concentración del adsorbente). 
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CAPÍTULO II.  

 

MARCO TEÓRICO 

 

2.1 Zeolitas y su estructura. 

Por definición, las zeolitas son aluminosilicatos hidratados con cationes alcalinos o 

alcalinotérreos, que presentan una infinidad de estructuras tridimensionales. 

Pertenecen a la familia de los tectosilicatos, con unidades de construcción primarias, 

[SiO4]4- y [AlO4]5- unidos por compartición de vértices formando puentes de oxígeno 

no lineales (Figura 2.1). Esta disposición de tetraedros entrelazados da una relación 

de Si/O de 2/1, y una estructura eléctricamente neutra. No obstante, en la estructura 

de las zeolitas, algunos de los iones, si son cargas positivas, son sustituidas por 

aluminio trivalente, lo que da una deficiencia de carga positiva, esta carga puede 

ser entonces neutralizada por la presencia de cationes mono o bivalentes, tales 

como Na+, Ca++, etc. Una fórmula empírica propuesta es: 

 

𝑴𝒙/𝒏[(𝑨𝒍𝑶𝟐)𝒙(𝑺𝒊𝑶𝟐)𝒚] ∗ 𝒎𝑯𝟐 (1.1) 

 

En donde, “M” representaría a los cationes alcalinos o alcalinotérreos, “n” el valor 

de dicho catión, “x” una relación que va de 2 a 10 y “y” que oscila entre 2 y 7. 

 

Entre las características generales de las zeolitas se encuentran las siguientes:   

 

• Diámetro de poro: 2 a 12 Å.  

• Diámetro de cavidades: 6 a 12 Å.  

• Superficie interna: varios cientos de m2 g-1.  

• Capacidad de intercambio catiónico: 0 a 650 meq 100 g-1.  

• Capacidad de adsorción: <0,35 cm3 g-1.  

• Estabilidad térmica: desde 200 ºC hasta más de 1.000 ºC. 
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Fig. 2.1. Unidades de construcción de las zeolitas. 

 

Por otra parte, la estructura tipo chabasita (CHA) presenta un sistema de canales 

tridimensional y cristaliza en el sistema triclínico, perteneciendo al grupo espacial R-

3m. Tiene dos tipos de subunidades estructurales, denominadas “sbus” (secondary 

building units en inglés), en las que se basa la construcción de la estructura, que 

son la “sbus” 4 (Figura 2.2a) y la “sbus” 6 (Figura 2.2b). Estas “sbus” se agrupan 

formando las unidades de construcción d6r y CHA (Figura 2.2c y d). 

 

Fig. 2.2. Estructura tipo CHA. Subunidades estructurales 4 (a), 6 (b). Unidades de construcción d6r 

(c) y CHA (d). Omitiendo los átomos de oxígeno. 

 

Las unidades d6r se disponen en capas siguiendo la secuencia ABC-ABC. Por otra 

parte, la unidad de construcción CHA comprende seis anillos de 8 miembros, con 

una sección transversal de 3.8 x 3.8 Å cada uno (Figura 2.3a), y una supercavidad 

central elipsoidal de 6.7 x 10 Å. Según cálculos teóricos referidos a la estructura 

ideal, el diámetro máximo de una molécula que puede difundir a través de la 

estructura es de 3.72 Å, mientras que el mayor diámetro de una molécula que puede 

alojarse en la estructura es de 7.37 Å. Siendo así, las zeolitas pertenecientes al tipo 

estructural CHA se incluyen dentro del grupo de zeolitas que tienen poros pequeños 

[13].   
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A partir de las unidades de construcción se constituye la red tridimensional de 

canales propia del tipo CHA (Figura 2.3b). Los parámetros de red de la estructura 

cristalina son: a=13.675 Å, b=13.675 Å y c=14.767 Å [13-15]. 

 

Fig. 2.3. (a) Vista transversal de los canales de 8 miembros en la estructura tipo CHA; (b) 

Representación de la red cristalina del tipo estructural CHA. 

 

2.2 Adsorción-desorción. 

La adsorción es un proceso de transferencia de fase que es ampliamente utilizado 

en la práctica para eliminar sustancias de las fases fluidas (gases o líquidos).  

 

La definición más general describe la adsorción como un enriquecimiento de 

especies químicas de una fase de fluido en la superficie de un líquido o un sólido. 

En el tratamiento del agua, la adsorción se ha demostrado como un proceso de 

eliminación eficiente para una multiplicidad de solutos. En este caso, las moléculas 

o iones se eliminan de la solución acuosa por adsorción sobre superficies sólidas. 

Las superficies sólidas se caracterizan por sitios activos ricos en energía que son 

capaces de interactuar con solutos en la fase acuosa adyacente debido a sus 

propiedades específicas.  

 

El material sólido que proporciona la superficie para adsorción se denomina 

adsorbente; Las especies que serán adsorbidas se denominan adsorbato. Al 

cambiar las propiedades de la fase líquida (por ejemplo, concentración, 

temperatura, pH) adsorben especies pueden ser liberados de la superficie y se 

transfirieron de nuevo en la fase líquida. Este proceso inverso se conoce como 
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desorción. Dado que la adsorción es un proceso superficial, el área superficial es 

un parámetro clave de calidad de los adsorbentes [16]. 

 

 

Fig. 2.4. Representación del fenómeno de adsorción y desorción. 

 

El equilibrio de adsorción describe la dependencia de la cantidad adsorbida sobre 

la presión (P) y la temperatura (T). 

                                      

𝒒 = 𝒇(𝑷, 𝑻) (2.1) 

 

Por razones de simplicidad, la relación de equilibrio se considera típicamente a 

temperatura constante y se expresa en la forma de la isoterma de adsorción. Para 

un adsorbato y adsorbentes dados a una cierta temperatura, la ecuación 2.1 

adquiere la siguiente forma: 

 

𝒒 = 𝒇𝑻(𝑷) (2.2) 

 

Si la temperatura experimental T, es menor que la temperatura critica (Tcr), 

generalmente se usa en lugar de la presión de equilibrio (P), la presión relativa 

(𝑃 𝑃0)⁄ , donde P0 es la presión de vapor saturado del adsorbato a la temperatura T 

[16], es decir: 

 

𝒒 = 𝒇𝑻(𝑷 𝑷𝟎)⁄  (2.3) 

                                                 

Por los métodos de la adsorción se pueden determinar superficies específicas de 

polvos con tamaño de partícula menor que un micrómetro (10-6 m). La superficie 
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específica es el parámetro fundamental que determina las propiedades de 

adsorción a bajas presiones relativas. La distribución y el volumen total de poros 

son muy importantes para conocer la capacidad de adsorción. La mayoría de los 

adsorbentes son sólidos con una gran superficie específica y su efectividad a nivel 

de laboratorio o industrial depende de la superficie S´ accesible a las moléculas de 

los reactantes. El valor de esta superficie representa una cierta parte de la superficie 

específica total S. A su vez el grado de accesibilidad depende de la distribución de 

los poros existentes en la estructura del adsorbente. 

 

Cabe hacer notar, que no hay una frontera estrictamente definida entre las distintas 

clases de adsorbentes (micro, meso y macroporosos), debido a que esta frontera 

depende de la naturaleza química de las moléculas del adsorbato, en los cuales los 

distintos poros pueden diferenciarse entre sí tanto por su forma, como por su 

tamaño (radio efectivo). De acuerdo con La Unión Internacional de Química Pura y 

Aplicada (IUPAC) los poros se clasifican en función de su anchura de poro media 

como: 

 

• Micro poros < 20 Å (2 nm). 

• Meso poros 20 – 500 Å (2-50 nm). 

• Macro poros > 500 Å (50 nm). 

 

2.3 Isotermas de adsorción. 

Se le llama isotermas de adsorción a la representación de la cantidad de gas 

adsorbido (na), por unidad de masa (ms) de sólido, es dependiente de la presión de 

equilibrio (P), de la temperatura (T) y de la naturaleza del sistema gas-sólido. Si la 

presión de equilibrio se expresa como presión relativa a la presión de saturación del 

gas (𝑃 𝑃0)⁄ , se obtiene la siguiente expresión de la adsorción de un gas dado en la 

superficie de un sólido determinado, en condiciones de temperatura constante (T). 

 

𝒏𝒂
𝒎𝒔

= 𝒇𝑻 (
𝑷
𝑷𝟎
⁄ ) (2.3) 
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Esta ecuación representa la isoterma de adsorción, es decir, la relación entre la 

cantidad de gas adsorbido por unidad de masa de sólido y la presión relativa de 

equilibrio, a una temperatura constante y conocida. Habitualmente, las isotermas se 

expresan gráficamente como una curva en un diagrama XY, donde el eje de 

ordenadas representa la cantidad de gas adsorbido y el eje de abscisas la presión 

relativa de equilibrio (𝑃 𝑃0)⁄ , que varía entre 0 y 1, donde P0 es la presión de 

saturación a la cual el gas se transforma en líquido a la temperatura de la isoterma. 

 

La morfología de esta representación permite distinguir entre diferentes 

mecanismos de adsorción de gas que, a su vez se relaciona se relaciona con el 

tamaño de los poros presentes en el sólido. La mayoría de las isotermas de 

adsorción pueden agruparse en los seis tipos que se muestran y describen en la 

Figura 2.5 y b y Tabla 2.1 respectivamente.  Aunque los cinco primeros tipos de 

isotermas fueron propuestos por Brunauer, Deming, Deming & Teller [17], 

posteriormente se incorporó una sexta tipología, creando la clasificación conocida 

como clasificación de la IUPAC.  

 

 

Fig. 2.5. Diagrama de clasificación de isotermas (IUPAC). 
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Tabla 2.1. Descripción de Isotermas de adsorción. Adaptación del informe técnico de la IUPAC 

2015. 

Tipo de isoterma Descripción 

Tipo I Característica de los materiales microporosos cuyo 

llenado se produce a presiones bajas, hasta alcanzar 

un máximo de adsorción. 

Tipo I(a) materiales con microporos < 1nm 

Tipo I(b) materiales con una distribución de tamaño 

de microporos ancha y microporos grandes < 2nm. 

Tipo II Representa procesos de adsorción en sólidos no 

porosos o macroporosos,con casos de adsorción en 

mono o multicapa. 

Tipo III Isoterma que representa a los sólidos con una 

interacción débil adsorbato-adsorbente. 

Tipo IV Característica de materiales mesoporosos. La parte 

inicial se asocia al llenado de la monocapa, similar a 

las isotermas tipo II. El aumento de adsorción a 

presiones intermedias es debido a la condensación 

capilar en la mesoporosidad intraparticular. Cuando 

este aumento se produce a presiones relativas > 0.9, 

se atribuye a la condensación enlos huecos formados 

entre partículas. 

Tipo IV(a) presenta ciclos de histeresis, en los que el 

llenado y vaciado de los poros ocurre de manera 

diferente. 

Tipo IV(b) es típica de adsorbentes con mesoporos de 

pequeño tamaño, que no presenta ciclo de histéresis. 

Tipo V Poco comunes y de difícil interpretación. Presentan 

afinidad baja del adsorbente por el adsorbato y un 

ciclo de histeresis asociado ala condensación capilar 

en mesoporos. 

Tipo VI Característica de la adsorción en multicapas de gases 

nobles sobre superficies muy homogéneas. Cada uno 

de los escalones de la gráfica corresponde con el 

llenado de poros de un tamaño definido 
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En algunas ocasiones, dependiendo de la geometría del mesoporo entre otros 

factores, la condensación capilar se produce a una presión diferente a la que se 

produce la evaporación, dando lugar a un ciclo de histéresis en la isoterma de 

adsorción-desorción, como se la comentado en las isotermas IV. Según la IUPAC, 

los ciclos de histéresis se pueden clasificar en cinco grupos, H1-H5, el diagrama de 

clasificación de ciclos de histéresis y su descripción se presenta en la Figura 2.6 y 

Tabla 2.2 respectivamente. 

 

 

Fig. 2.6. Diagrama de clasificación del ciclo de histéresis (IUPAC). 
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Tabla 2.2. Descripción de ciclos de histéresis. Adaptación de informe técnico de la IUPAC 2015. 

Tipo de histéresis Descripción 

H1 Ciclo de histéresis estrecho, con las ramas de 

adsorción y desorción paralelas. Se debe a 

mesoporos con distribuciones de tamaños 

estrechas y completamente accesibles. 

H2 Tipo H2(a), presenta un descenso muy 

pronunciado en la rama de desorción atribuible a 

poros parcialmente bloqueados con las entradas a 

los poros de tamaño regular. Tipo H2(b), también 

se asocia a poros parcialmente bloqueados pero en 

este caso, con entrada de poros de distinto tamaño. 

H3 Existen dos características distintivas de ciclos H3: 

(i) la adsorción es similar a una isoterma Tipo II y 

(ii) el límite inferior de la rama de desorción está 

localizado a una presión relativa inducida por la 

cavitación. Puede deberse a agregados de 

partículas con forma de plato y a macroporos que 

no se llenan en su totalidad. 

H4 El ciclo H4 tiene muchas similitudes con el anterior 

pero la rama de adsorción en este caso resulta de 

la unión de isotermas Tipo I y II. Los agregados de 

cristales microporosos o materiales 

micro/mesoporosos suelen presentar este tipo de 

histeresis. 

H5 El tipo H5 es bastante inusual presentando una 

forma asociada a estructuras de poro que 

contienen tanto mesoporos abiertos como 

parcialmente bloqueados. 

 

2.3.1 Interfase de adsorción en equilibrio sólido-líquido. 

Tanto experimental como teóricamente, la descripción cuantitativa más conveniente 

de un fenómeno de adsorción en equilibrio hace uso de relaciones a T constante 

(isotermas). Para el caso de la adsorción de un soluto sobre una superficie, una 

isoterma de adsorción es una función del tipo 𝑛𝑎𝑑𝑠 = 𝑓𝑇(𝐶) donde nads representa 

genéricamente la cantidad de adsorbato presente en la interfase en equilibrio con 
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una concentración C del adsorbato en la disolución a una temperatura dada. Las 

isotermas de adsorción son útiles para obtener otras propiedades termodinámicas 

y/o el área superficial del substrato (véase sección 2.2). 

 

Para el caso de adsorción en disolución, las dos principales clases de isotermas de 

adsorción están representadas esquemáticamente en la Figura 2.7. La isoterma de 

Langmuir tiende a un límite de adsorción, que es interpretada en términos de un 

recubrimiento completo de la superficie por una cantidad nmax de adsorbato (límite 

de monocapa). Este tipo de isoterma es típico de superficies homogéneas. Para el 

caso de las superficies heterogéneas, la isoterma de adsorción no presenta un límite 

claro de adsorción en monocapa. Se trata de una isoterma de Freundlich [16].  

 

 

Fig. 2.7. Isotermas de adsorción en disoluciones. 

 

2.3.2 Isoterma de Langmuir. 

Uno de los modelos teóricos más simples de adsorción es el de Langmuir, que fue 

propuesto para describir la adsorción de gases en sólidos [18]. Se basa en la 

hipótesis que todos los centros activos de adsorción son equivalentes y que la 

capacidad de una molécula para unirse a la superficie es independiente de si hay o 

no posiciones próximas ocupadas. Además, la adsorción se restringe a una 

monocapa y no existen interacciones laterales entre las moléculas del adsorbato. 
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Una relación del tipo 𝑛𝑠 = 𝑓𝑇(𝐶) para la adsorción en monocapa supone que la 

superficie del sólido es homogénea y que la Hads es constante sin variar con el 

grado de recubrimiento. En estas condiciones, un equilibrio de adsorción química 

puede tratarse de modo análogo a un equilibrio químico en un sistema homogéneo 

como sigue en la ecuación 2.4. 

 

𝑪 +𝑴(𝒂𝒒)

𝒌𝟏
→

𝒌𝟐
←
 𝑪 −𝑴(𝒂𝒅𝒔) (2.4) 

 

donde k1 y k2 son las constantes cinéticas de los procesos de adsorción y desorción, 

respectivamente, y C representa un centro activo o sitios libres en la superficie del 

sólido capaz de adsorber una molécula M de un compuesto en solución. 

 

Suponiendo que: 

a) la velocidad de adsorción vads es proporcional a la concentración de soluto y al 

número de centros activos libres (nmax - nads)  

b) la velocidad de desorción vdes es proporcional al número de moléculas adsorbidas 

nads. 

Es posible plantear las siguientes ecuaciones cinéticas empíricas: 

 

𝒗𝒂𝒅𝒔 = 𝒌𝟏𝑪(𝒏𝒎𝒂𝒙 − 𝒏𝒂𝒅𝒔) (2.5) 

𝒗𝒅𝒆𝒔 = 𝒌𝟐𝒏𝒂𝒅𝒔 (2.6) 

             

En estas ecuaciones cinéticas, C representa la concentración de soluto, nads es la 

cantidad de contaminante orgánico adsorbido y nmax es el valor máximo de cantidad 

adsorbida. 

 

La condición de equilibrio vads = vdes, conduce a una expresión para el grado de 

recubrimiento 𝜃 =
𝑛𝑎𝑑𝑠

𝑛𝑚𝑎𝑥
, conocida como la isoterma de Langmuir.  
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𝜽 =
𝒏𝒂𝒅𝒔
𝒏𝒎𝒂𝒙

= 
𝑲𝒆𝒒𝑪𝒆

𝟏 + 𝑲𝒆𝒒𝑪𝒆
 (2.7) 

 

Definiendo 𝐾𝑒𝑞 =
𝑘1

𝑘2
, interpretada como la constante de equilibrio del proceso de 

adsorción a una temperatura dada y Ce como la concentración del soluto en 

equilibrio. 

 

2.3.3 Isoterma de Freundlich. 

Asume que la superficie del adsorbente es energéticamente heterogénea, 

conformada por grupos de sitios de adsorción de energías características. También 

en esta isoterma se considera que no existen interacciones laterales entre las 

moléculas adsorbidas y que sólo se adsorbe una monocapa. Se define por la 

ecuación 2.8. 

 

𝒏𝒂𝒅𝒔 = 𝑲𝑭𝑪𝒆

𝟏
𝒏 (2.8) 

 

Donde KF es un coeficiente que indica la capacidad de adsorción y 1/n: es el 

coeficiente empírico que indica la intensidad de la adsorción. 

 

2.4 Contaminantes orgánicos (hidrocarburos). 

2.4.1 Aromáticos. 

Los hidrocarburos aromáticos forman una gran familia de compuestos que tienen 

un núcleo común, el núcleo bencénico. El benceno contiene 92.3 % de carbono y 

7.7 % de hidrogeno con la formula química C6H6. La molécula de benceno se 

representa mediante un hexágono formado por los seis conjuntos de átomos de 

carbono e hidrogeno unidos. Estos compuestos tienen por lo menos, un anillo de 

seis átomos de carbono, el cual presenta a su vez un sistema continuo de dobles 

enlaces conjugados. 
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Todos los hidrocarburos aromáticos son líquidos o sólidos a temperatura ambiente 

y sus puntos de ebullición están cercanos a los de los cicloalcanos 

correspondientes. Los hidrocarburos aromáticos son poco polares o no polares. Los 

enlaces polares de otras moléculas pueden tener una débil atracción hacia los 

electrones de los anillos aromáticos; por este motivo, algunos compuestos que no 

se disuelven en los alcanos son fácilmente solubles en los hidrocarburos 

aromáticos. De aquí el extensivo uso de estos como disolventes industriales y en el 

laboratorio. En la Tabla 2.3 se anotan las principales propiedades físicas del 

benceno, el más conocido y mejor estudiado de los hidrocarburos aromáticos, al 

cual se le considera como la base de los miembros de la familia de compuestos 

aromáticos [19]. 

 

Tabla 2.3. Propiedades fisicoquímicas del benceno. 

Nombre Fórmula 

Punto de 

Fusión 

(°C) 

Punto de 

Ebullición 

(°C) 

Densidad 

(g/ml) 

 

(nm) 

d 

(nm) 

P 

(eV) 

MM 

(g/mol) 

Benceno C6H6 5.5 80 0.874 0.585 0.73 
9.2-

9.7 
78.114 

Donde d es la amplitud de la molécula, σ es el diámetro cinético de la molécula, P es el potencial de 

ionización y MM es la masa molecular. 

 

2.4.2 Alcanos. 

En la Tabla 2.4 se muestran algunas generalidades del benceno, para una mayor 

claridad de este tipo de disolvente. 

 

Tabla 2.4. Propiedades fisicoquímicas del n-hexano. 

Nombre Fórmula 

Punto 

de 

Fusión 

(°C) 

Punto de 

Ebullición 

(°C) 

Densidad 

(g/ml) 

 

(nm) 

d 

(nm) 

P 

(eV) 

MM 

(g/mol) 

n-

hexano 
CH3(CH2)4CH3 -95 69 0.659 0.43 1.030 

9.97-

10.29 
86.178 

Donde d es la amplitud de la molécula, σ es el diámetro cinético de la molécula, P es el potencial de 

ionización y MM es la masa molecular. 
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2.5 Técnicas de caracterización fisicoquímica. 

En este apartado se describen las distintas técnicas y equipos empleados para la 

caracterización fisicoquímica de las zeolitas modificadas químicamente en este 

trabajo.  

 

En la Tabla 2.5 se resumen las técnicas de caracterización utilizadas en función de 

su principio básico. 

 

Tabla 2.5. Clasificación de las técnicas de caracterización fisicoquímicas empleadas. 

Caracterización Determinación Técnica 

Estructural Fases cristalinas, tamaño de cristal, proporción de las fases 

detectadas, grado de cristalinidad, morfología cristalina, 

exposición de caras superficiales, etc. 

DRX 

Morfológico y 

textural 

Área superficial, porosidad. BET, 

SEM 

Superficial Grupos funcionales. FTIR 

Adsorción Capacidad de adsorción/separación. CGL 

 

2.5.1 Adsorción física y determinación de la superficie específica. 

El estudio de la adsorción de gases en un cuerpo sólido permite encontrar una 

información muy valiosa sobre su superficie específica y estructura porosa. En la 

actualidad son muchos los adsorbatos que pueden utilizarse para esos fines. El N2 

es el gas que encontró mayor popularidad, siempre y cuando el proceso de 

adsorción se efectúe a su temperatura normal de ebullición. Si la isoterma 

experimental es del tipo II o IV se puede a partir de ellas calcular la superficie 

específica de la muestra sólida. La isoterma IV permite, asimismo, encontrar la 

distribución del volumen de poros respecto a sus radios, es decir determinar qué 

tamaño de poros son los que se encuentran en mayor proporción en la estructura 

del sólido.  

 

La adsorción física de gases en adsorbentes no porosos en la mayoría de los casos 

se describe por isotermas de adsorción del tipo II. A partir de esta isoterma obtenida 

para un sistema adsorbato-adsorbente se puede encontrar la capacidad de 
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monocapa, la cual a su vez se utiliza para el cálculo de la superficie específica del 

adsorbente en cuestión. La superficie específica S (m2 g-1) se encuentra en base al 

valor experimental de la capacidad de monocapa am (mol g-1 de adsorbente) 

aplicando la ecuación: 

 

𝑺 = 𝒂𝒎𝑵𝑨𝑾𝑴𝟏𝟎
−𝟐𝟎 (2.9) 

 

Donde WM es la superficie que ocupa una molécula en la monocapa (Å molécula-1) 

y  

NA es la constante de Avogadro (moléculas mol-1). 

 

De la misma manera, si la capacidad de monocapa Vm se expresa en ml g-1 en 

condiciones normales de presión y temperatura (NTP), entonces la ecuación 2.9 se 

expresa como: 

 

𝑺 =
𝑽𝒎

𝟐𝟐𝟒𝟎𝟎𝑾𝑴𝑵𝑨𝟏𝟎−𝟐𝟎
 (2.10) 

 

2.5.2 Ecuación Brunauers, Emmet y Teller (BET). 

La teoría de BET (adsorción polimolecular) fue estructurada en base al modelo 

cinético del proceso de adsorción propuesto por Langmuir en 1916 [17].  

 

Para desarrollar el modelo BET se postuló una situación de equilibrio en la cual la 

velocidad a la que las moléculas que llegan de la fase gaseosa y se condensan en 

los sitios disponibles es igual a la velocidad a la que las moléculas se evaporan de 

los sitios ocupados. En el momento en que se obtiene un equilibrio entre la velocidad 

de condensación de moléculas de gas en una capa ya adsorbida y la velocidad de 

evaporación de esta capa, y considerando un número infinito de capas, se obtiene 

la siguiente expresión, conocida como la ecuación BET:  
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𝑷
𝑷𝟎
⁄

𝒏𝒂 (𝟏 −
𝑷
𝑷𝟎
⁄ )

=
𝟏

𝒏𝒎𝑪
+
𝑪 − 𝟏

𝒏𝒎𝑪
 (2.12) 

                                      

Donde P/P0 es la presión relativa de equilibrio, na es el número de moles de gas 

adsorbido en un gramo de adsorbente (mol/gr), nm es la capacidad específica de 

monocapa de adsorbato. La cantidad de adsorbato necesaria para cubrir la 

superficie con una monocapa completa de moléculas (mol gr-1) y C es un parámetro 

que en la práctica se considera como sigue en la ecuación 2.13. 

 

𝑪 = 𝒆(𝒒𝒊−𝒒𝑳)/𝑹𝑻 (2.13) 

 

Donde qi es el calor de adsorción de la primera capa, qL es el calor de licuefacción 

del adsorbente, (qi - qL) es el calor neto de adsorción, R es la constante de los gases 

= 8,314 J mol-1 K-1 y T es la temperatura absoluta en K. 

 

La ecuación BET permite la representación 𝑃 𝑉𝑎(𝑃0 − 𝑃)⁄ respecto a 𝑃 𝑃0⁄  (Figura 

2.8), siendo Va el volumen de gas adsorbido y Vm la capacidad de monocapa 

expresada en términos de volumen, que debería asemejarse a una recta “y = a + 

bx”, dentro del rango de presión relativa comprendido entre 𝑃 𝑃0⁄  = 0.05 – 0.3. El 

valor de intersección en el eje de ordenadas “a” debe ser positivo y tendría un valor 

1 𝑉𝑚𝐶⁄ . Tanto el punto de intersección “a”, como la pendiente tan 𝜑 =

(𝐶 − 1) 𝑉𝑚𝐶⁄ pueden determinarse gráficamente o mediante regresión lineal.  
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Fig. 2.8. Representación gráfica de la ecuación en su forma lineal. 

 

 

𝑷

[𝑽𝒂(𝑷𝟎 − 𝑷)]
=

𝟏

𝑽𝒎𝑪
+
𝑪 − 𝟏

𝑽𝒎𝑪
∙ 𝑷 𝑷𝟎
⁄  (2.14) 

 

A partir de ambos valores puede calcularse la capacidad de monocapa y el 

parámetro C del modelo BET.  

 

Capacidad de monocapa. 

 

𝑽𝒎 =
𝟏

𝒂 + 𝒃
=

𝟏

(𝑽𝒎. 𝑪) + (
𝑪 − 𝟏
𝑽𝒎. 𝑪

)
 

(2.15) 

Parámetro C. 

 

𝑪 =
𝒃

𝒂
+ 𝟏 = [

𝑪 − 𝒂
𝑽𝒎. 𝑪

(𝑽𝒎. 𝑪)
] + 𝟏 (2.16) 

 

U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.

Página 39 de 98 - Engrega de integridad Identificador de la entrega trn:oid:::3117:621918706

Página 39 de 98 - Engrega de integridad Identificador de la entrega trn:oid:::3117:621918706



 

30 
 

El método BET no es válido si no se obtiene una recta o si hay una intersección 

negativa. Por otro lado, la conversión de nm en superficie específica (as) asume que 

el gas adsorbato forma una capa no localizada de espesor “t” constante sobre el 

total de la superficie del sólido. El resultado neto de estos dos requisitos opuestos 

para poder aplicar con fiabilidad el método BET es que C se encuentre entre 50 y 

150.  Los valores de C por encima de 200 pueden ser indicativos de la presencia de 

microporos. 

 

Según los diferentes autores consultados, este diagrama puede representarse 

indistintamente en función de volúmenes (volumen de monocapa, Vm y adsorbido, 

Va), o de número de moles nm y na respectivamente), siendo los parámetros 

resultantes exactamente iguales. 

 

Finalmente, es posible determinar la superficie específica de la muestra a partir del 

área ocupada por una única molécula de adsorbato, suponiendo un empaquetado 

compacto en la superficie, mediante la ecuación 2.17: 

  

𝒂𝒔 = 𝒏𝒎𝒂𝒎𝑳 (2.17) 

 

Donde as es el área superficial específica (m2/g), nm es la capacidad específica de 

monocapa de adsorbato: cantidad de adsorbato necesaria para cubrir la superficie 

con una monocapa completa de moléculas (mol/g), am es el área transversal 

molecular ocupada por una molécula adsorbida en una monocapa completa (nm2) 

y L es la constante de Avogadro = 6,022X1023 mol-1. 

 

2.5.3 Método de comparación de isotermas. 

Si el objetivo del análisis de fisisorción de nitrógeno es evaluar la microporosidad o 

la mesoporosidad, será necesario realizar una comparación previa de la isoterma 

experimental correspondiente a la muestra objeto de estudio con una isoterma de 

referencia obtenida en un sólido no poroso de características físicoquímicas 

similares.  
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Esta comparación entre la isotermas estándar de referencia y la isoterma 

experimental, se puede realizar según diferentes métodos, de los cuales el más 

conocido, aceptado y utilizado en la literatura científica es el diagrama-t. 

 

Como primera aproximación, dos isotermas deberían poder ser comparables 

mediante una simple superposición ajustando las unidades de los ejes. Para ello, 

es necesario expresar las isotermas de adsorción en unidades normalizadas:    

 

• n/A, cantidad de nitrógeno adsorbida (n) por unidad de área (A).  

• n/nm, monocapas estadísticas: cantidad de nitrógeno adsorbida (n) dividido 

entre la capacidad de monocapa (nm). 

• 𝑡 =
𝑛

𝑛𝑚
𝜎, espesor estadístico de la capa adsorbida, donde  es el espesor de 

una monocapa. 

    

En el procedimiento habitual recopilado de la norma ISO 15901-3: 2007, el 

diagrama-t constituye una función de la variación de la cantidad de gas adsorbida y 

en función del espesor estadístico de la capa adsorbida, t, calculada a partir de la 

isoterma estándar de un sólido no poroso (Figura 2.9). 
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Fig. 2.9. a. Isotermas y b. Diagramas de comparación de materiales microporosos y mesoporosos. 

Isoterma 1: sólido no poroso, isoterma 2: sólido mesoporo, isoterma 3: sólido microporoso (ISO 

15901-3:2007). 

 

En resumen, la morfología del diagrama resultante depende de la naturaleza de la 

porosidad presente en la muestra estudiada:   

 

• Si el diagrama-t es linear y pasa por el origen, la muestra es no porosa o 

mesoporosa.  

• Si la muestra contiene mesoporos, el diagrama muestra una tendencia 

ascendente a la presión relativa correspondiente al tamaño de poro mínimo 

donde a partir del cual comienza la condensación capilar.  

• Si la muestra contiene microporos, el diagrama muestra una tendencia 

descendente, porque las multicapas no pueden desarrollarse completamente 

dentro del espacio limitado de los microporos. 

 

Según las normas UNE-ISO 9277 (2009) e ISO 9277 (2010), las distribuciones de 

tamaño de poro pueden representarse de diferentes formas. La más habitual es la 

Curva diferencial de Adsorción (CDA), de volumen de poros frente a tamaño de 
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poro, que recientemente han sido propuestos y aplicados con buen éxito para la 

caracterización de distintos medios porosos heterogéneos. La heterogeneidad 

mostrada por estos medios porosos puede ser atribuida a la presencia de distintas 

fases cristalinas, a la rugosidad de la superficie o bien a la presencia de impurezas 

[20]. 

 

Las curvas diferenciales de adsorción, CDA, se pueden determinar de la explotación 

de los datos experimentales de las curvas de desorción. Es así como, a partir de la 

pendiente de la zona lineal del diagrama-t, es posible calcular la superficie 

específica externa (SExt), por lo tanto, la superficie de microporos (Sɥp) por medio de 

la ecuación 2.18. El volumen adsorbido se expresa en cm3 g-1 en condiciones 

estándar y el espesor de la capa, t, en nm, y la pendiente dVg/dt, tiene la dimensión 

de cm3 g-1nm-1 [21].  

 

𝒔𝝁𝒑=𝒔𝑻𝑶𝑻𝑨𝑳 − 𝑺𝑬𝒙𝒕 (2.18) 

 

Donde STOTAL es la superficie BET total, dependiendo de la ecuación elegida SExt es 

la superficie externa determinada a partir de los cálculos del diagrama-t. 

 

Existen numerosas variantes del procedimiento algebraico necesario para deducir 

la distribución de tamaños de poro, a partir de la isoterma de adsorción. De entre 

todos los métodos propuestos en la literatura, el método BJH es el más ampliamente 

aceptado y utilizado desde que en 1951 Barrett, Joyner y Halenda la propusieran 

por primera vez [22]. El método BJH introduce una corrección que considera el 

espesor de la capa adsorbida en el momento de la condensación o de la desorción 

capilar y se emplea para calcular la distribución de tamaño de poros bajo la 

suposición de una forma cilíndrica de los poros. 

 

Para la evaluación de distribución de tamaño de poro, que relacione el tamaño de 

poro con la presión a la cual ocurre la condensación o la evaporación de sólidos 
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porosos se requiere comparar los resultados de obtenidos mediante el diagrama-t, 

con los relacionados al método BHJ [23]. 

 

2.5.4 Difracción de Rayos X (DRX). 

La difracción de rayos X (DRX), es una caracterización superficial estándar para 

materiales. Una aplicación típica de la técnica DRX es la determinación de la 

estructura cristalina de un material, esta proporciona información sobre la 

composición y fases cristalográficas, tamaño de grano, parámetros (tamaños) de 

red, tensión de red, fronteras de grano, entre otras.  

 

La espectroscopia de rayos X, se basa en la medida de la absorción, dispersión, 

fluorescencia y difracción de la radiación electromagnética. En general en un 

experimento de difracción, un haz de rayos X incide sobre un sólido cristalino 

obteniéndose un conjunto de haces difractados producto de las interacciones con 

los átomos o moléculas de un material. Esto nos proporciona un patrón de difracción 

que permite hacer un estudio morfológico estructural de muestras de materiales 

sólidas monocristalinas y policristalinas.  

 

Este estudio morfológico-estructural se hace comparando las posiciones e 

intensidades de los picos del espectro de difracción obtenido de la muestra con 

alguna referencia documentada o en bancos de datos. Este patrón de difracción 

está relacionado con la distribución de los átomos y su estructura cristalina (celda 

cristalina, familia de planos cristalinos).  

 

Cuando los rayos X alcanzan la superficie de un cristal a un ángulo θ (ángulo 

incidente), una parte de estos son dispersados por la primera interface de átomos, 

la porción que no es dispersada penetra en la segunda capa de átomos del material, 

donde ocurrirá lo mismo y así sucesivamente en cada capa de átomos del material. 

Por lo tanto, cuando un haz llega a un cristal, este será dispersado en todas 

direcciones dentro de él y por distribución regular de átomos habrá una interferencia 

constructiva o destructiva de estas ondas dispersadas. El efecto acumulativo de 
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esta dispersión desde los centros regularmente espaciados del cristal se le llama 

difracción del haz. La diferencia de caminos ópticos es determinada por el espacio 

entre capas de átomos, que debe ser aproximadamente del mismo orden que la 

longitud de onda de la radiación. En 1912, W.L. Bragg estudio la difracción de rayos 

X por cristales y realizó la siguiente propuesta; que los átomos en un cristal forman 

familias de planos paralelos, teniendo cada una separación “d” (Figura 2.10). Una 

condición necesaria para el fenómeno de interferencia es que la longitud de onda 

del rayo incidente sea aproximadamente igual a la separación entre los planos 

cristalinos (λ < 2d), estas condiciones son mostradas. 

 

 

Fig. 2.10. Representación de la reflexión del haz de rayos X desde dos planos paralelos separados 

una distancia “d”. (vista bidimensional). 

 

Entonces, la interferencia constructiva solo tendrá lugar cuando la diferencia de 

camino entre los rayos incidentes y el dispersado difiera exactamente un número 

entero “n”, de longitudes de onda λ. Lo cual se define de la manera siguiente donde 

A, B y C son los rayos incidentes y el reflejado respectivamente:   

 

𝑨𝑩 + 𝑩𝑪 = 𝒏𝝀 

𝑨𝑩 = 𝑩𝑪 = 𝒅𝒔𝒆𝒏𝜽 

𝟐𝒔𝒆𝒏𝜽 = 𝒏𝝀 

(2.19) 

 

La ecuación anterior es conocida como la Ley de Bragg, permite calcular las 

distancias entre las familias de planos atómicos, “d” que conforman la red cuando 

se conocen los ángulos , del haz incidente donde ocurren la difraccion y la longitud 
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de onda de los rayos X. Los ángulos de incidencia que no cumplan con la ecuación 

anterior tendrán una interferencia destructiva.   

 

Por lo tanto, al someter a un material en forma de polvo fino a un experimento de 

difracción de rayos X, estos serán dispersados en diferentes direcciones por los 

diferentes planos cristalinos a los cuales Miller denomino índices de Miller y 

estableció un procedimiento para determinarlos geométricamente denotándolos por 

(h, k, l), quedando estos orientados en un ángulo adecuado para satisfacer la ley de 

Bragg. Se producirá un haz difractado a un ángulo en relación con el haz incidente. 

En el difractometro un detector de rayos X detectara los ángulos en los cuales se 

difracta el haz dando un patrón característico de difracción. Conociendo la longitud 

de onda de los rayos X (1.5406 Å, línea Kα del cobre) se determinan las distancias 

interplanares y la identidad de los planos que causan dicha difracción.  

 

Para una estructura hexagonal la distancia entre planos en fusión de los índices de 

Miller y el parámetro de red serán dadas por: 

 

𝟏

𝒅𝟐
=
𝟒(𝒉𝟐+𝒌𝟐 + 𝒉𝒌)

𝟑𝒂𝟐
+
𝒍𝟐

𝒄𝟐
 (2.20) 

 

Por otro lado, la difracción de rayos X permite estimar el tamaño del dominio 

cristalino. Cuando el tamaño de cristal es muy pequeño (orden nanométrico) los 

picos de un difractograma se ensanchan, y a medida que el cristal aumenta de 

tamaño se produce un estrechamiento paulatino de los picos del difractograma. La 

ecuación de Scherrer [24-25] permite estimar las dimensiones del de cristal de 

acuerdo con la ecuación 2.21. 

 

𝑫 =
𝟎. 𝟗𝝀

𝑭𝑾𝑯𝑴𝒄𝒐𝒔𝜽
 (2.21) 

 

Donde D es el tamaño medio de los dominios ordenados, que pueden ser más 

pequeños o igual que el tamaño de grano, K es un factor de forma adimensional, 
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con un valor próximo a la unidad. El factor de forma tiene un valor típico de 

aproximadamente 0.9, pero varía con la forma real del cristalito, λ es la longitud de 

onda de la radiación utilizada (Cu), FWHM es ampliación de la línea a la mitad del 

máximo de intensidad después de restar el ensanchamiento de la línea 

instrumental, en radianes y θ es el ángulo de Bragg, en grados. 

 

2.5.5 Microscopio electrónico de barrido (MEB). 

En el microscopio electrónico de barrido (MEB), un haz electrónico atraviesa la 

columna y llega a la muestra. Un generador de barrido es el responsable de producir 

el movimiento del haz, de manera que escanee la muestra punto a punto. De la 

interacción entre los electrones incidentes con los átomos que componen la muestra 

se generan señales, las cuales pueden ser captadas con detectores específicos 

para cada una de ellas. El detector capta una señal y las convierte en una señal 

electrónica que es proyectada en una pantalla (CRT). El barrido del haz está 

sincronizado con el barrido del CRT y produce una relación uno a uno entre puntos 

de la muestra y puntos en el CRT.    

 

El mecanismo por el cual la imagen es magnificada es simple. La zona barrida por 

el haz de electrones sobre la muestra es menor que la región mostrada en la 

pantalla. La magnificación lineal está dada por la relación entre la longitud barrida 

sobre la muestra y la longitud del barrido sobre el tubo de rayos catódicos. Un 

diagrama general del funcionamiento de un MEB se muestra en la Figura 2.11. 
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Fig. 2.11. Diagrama del funcionamiento de un Microscopio Electrónico de Barrido (MEB). 

 

La interacción haz-muestra, arranca electrones de la muestra que son captados por 

detectores situados en la columna del microscopio.  

 

A partir de la información proporcionada por los detectores, el sistema de control del 

microscopio elabora una imagen en escala de grises de la superficie de la muestra.  

 

Un electrón interacciona con la materia de diversas formas. Los electrones 

incidentes, chocan con la superficie de la muestra e interaccionan elástica e 

inelásticamente con los átomos que la componen. Como consecuencia de esto, se 

producen rayos X, luz visible, electrones Auger, electrones retrodifundidos, 

electrones secundarios y si la muestra es delgada, electrones difractados, 

electrones transmitidos y electrones no dispersados. Cada uno de estos fenómenos 

se conoce como señal, es portador de una información característica de la muestra 

y es captado por detectores específicos. De acuerdo con el tipo de información que 

se desee obtener, seleccionaremos los detectores y equipos adecuados para ello 

[26] (Tabla 2.6).  
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Tabla 2.6. Información de la señal. 

Evento Incidencias Señal Información 

Elástico e- incid/núcleo E-retrodifundidos. Alta energía. Contraste por número 

atómico 

Inelástico e- incid/muestra E-secundarios. Baja energía 

(>50 ev). 

Morfología superficial de la 

muestra 

 e- 

incid/vacancias 

Rayos X característicos Composición elemental 

 e- 

incid/vacancias 

E-Auger Composición superficial 

 e- 

incid/vacancias 

Catodoluminiscencia Composición de impurezas 

 

2.5.6 Espectrometría infrarroja por transformada de Fourier (FTIR). 

El principio básico detrás de la espectrometría molecular es que las moléculas 

absorben energía de la luz en longitudes de ondas específicas, conocidas como sus 

frecuencias de resonancia (vibración). 

 

El principio de trabajo del interferómetro de Michelson que es utilizado en los 

espectrofotómetros FTIR se muestra en la Figura 2.12. 

 

 

Fig. 2.12. Funcionamiento del interferómetro de Michelson. 
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La espectroscopia de infrarrojo (IR) analiza las interacciones entre la materia y la 

radiación infrarroja, generalmente en el intervalo de números de onda entre 200 y 

4000 cm-1. Esta técnica se fundamenta en la absorción de fotones con energías 

correspondientes a la región del infrarrojo, que generan en las moléculas una 

transición a un estado vibracional de mayor energía. Ello permite la identificación de 

las especies químicas a través de la determinación de la frecuencia a la que los 

distintos grupos funcionales presentan bandas de absorción en el infrarrojo. 

 

Existen modos vibracionales que inducen oscilaciones que pueden entrar en 

resonancia con un haz de IR. Esto produce un intercambio de energía entre el haz 

y las moléculas constituyentes. Existe un comportamiento característico para un 

enlace con un tipo atómico, un entorno químico y una concentración de enlaces 

determinadas. Se puede decir entonces, que en un espectro infrarrojo se pueden 

manifestar bandas asociadas a prácticamente todos los compuestos moleculares. 

Cada una de estas bandas correspondería a un movimiento de vibración de uno de 

los enlaces dentro de la molécula. Por lo que, el conjunto constituye la huella dactilar 

del compuesto. Cada compuesto tendrá entonces un comportamiento particular 

frente a un haz de infrarrojos, en esto se basa la eficacia de la IR [27]. 

 

2.5.7. Cromatografía de gas (CG). 

La cromatografía es un método físico de separación en el cual los componentes a 

ser separados son distribuidos entre dos fases, una de las cuales es estacionaria 

mientras la otra se mueve en una dirección definida. Los componentes son 

separados por sus diferentes tazas de migración (IUPAC). La cromatografía puede 

ser clasificada por su utilidad y en base al material que se utilice como eluyente para 

separar los solutos.  

 

El movimiento de las substancias durante la cromatografía es el resultado de dos 

fuerzas oponibles, la fuerza de la fase móvil y la fuerza resistente o acción de retardo 

del adsorbente. Las substancias se mueven de la columna y en dirección del flujo 

de la fase móvil. La acción de retardo impide el movimiento de las substancias 

U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.

8

8

19

Página 50 de 98 - Engrega de integridad Identificador de la entrega trn:oid:::3117:621918706

Página 50 de 98 - Engrega de integridad Identificador de la entrega trn:oid:::3117:621918706



 

41 
 

arrastrándolas del flujo móvil y adhiriéndolas al adsorbente. Las moléculas se 

encuentran alternando entre estar pegadas al adsorbente o despegadas en el flujo, 

esto da como consecuencia que, pese a que el flujo es constante, solo una fracción 

de las moléculas se están moviendo.  

 

Un componente se caracteriza por su tiempo de retención (tr), que representa el 

tiempo trascurrido entre el instante de la introducción de la muestra en la columna 

y el momento en que dicho constituyente alcanza el máximo de señal en el detector.  

 

La cromatografía de gases (CG) es la técnica por elegir para la separación de 

compuestos orgánicos e inorgánicos térmicamente estables y volátiles como los 

hidrocarburos. En la cromatografía de gases los componentes de una muestra 

vaporizada se separan como consecuencia del reparto entre una fase gaseosa y 

una fase estacionaria contenida en una columna. Al efectuar una separación 

cromatográfica de gases, la muestra se vaporiza y se inyecta en la cabeza de la 

columna. La elución se lleva a cabo mediante el flujo de una fase móvil de gas inerte. 

 

La Figura 2.13 muestra las partes básicas de un equipo de CG. El gas portador es 

almacenado a alta presión en un cilindro apropiado conectado al equipo mediante 

un regulador de presión. La muestra que contiene los hidrocarburos se introduce en 

el sistema mediante jeringas, utilizando los inyectores. El inyector está a una 

temperatura superior a la del punto de ebullición del disolvente de la muestra y 

normalmente, también superior al de los analitos; y es ahí donde se produce la 

necesaria volatilización. La muestra se diluye con gas portador y solo una fracción 

de la misma entra en la columna capilar. Esta es la misión del divisor de muestra. 

En la columna se realiza la separación. Tras atravesar la columna, los analitos 

llegan a los detectores, donde se produce una señal eléctrica que es amplificada y 

enviada a un sistema de almacenado de datos para ser analizada 

 

La cromatografía, en general es una técnica analítica de separación y con la cual, 

además se puede, cualificar y cuantificar los componentes de una mezcla.  En teoría 
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los tiempos de retención de CG deberían servir para identificar los hidrocarburos 

alifáticos presentes en una mezcla. Sin embargo, la aplicabilidad de tales datos está 

limitada por el número de variables que debe controlarse para obtener resultados 

reproducibles.  La altura del pico o el área bajo el pico de un producto de elución en 

una columna cromatográfica se utilizan ampliamente en los análisis cuantitativos. 

En condiciones muy bien controladas se puede alcanzar una exactitud con el 

método del patrón externo o interno. Como con la mayoría de las técnicas analíticas, 

la confiabilidad se relaciona directamente con el control de las variables; la exactitud 

también depende en parte de la naturaleza de la muestra. En los hidrocarburos hay 

que tener un especial cuidado en las condiciones de temperatura para realizar la 

extracción ya que son volátiles y esto podría disminuir la exactitud del método.   

 

Los detectores son dispositivos que indican y miden los solutos en la corriente del 

gas acarreador, convirtiéndola en una señal, que es amplificada y registrada al 

momento de salir de la columna. Proceso de detección: ionización; óptico-

espectroscópico; electroquímico. Los detectores más ampliamente utilizados son el 

detector de conductividad térmica (TCD) y el detector de ionización de flama (FID). 

 

 

Fig. 2.13. Diagrama de partes básicas de un cromatógrafo de gases. 
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CAPÍTULO III.  

 

DESARROLLO EXPERIMENTAL 

 

Después de haber establecido en capítulos anteriores el contexto y los 

antecedentes del presente trabajo, así como los objetivos; en este capítulo se 

describe la metodología de preparación y modificación química de los materiales 

empleados como adsorbentes y su caracterización. También se describirá la 

metodología para el análisis del proceso de adsorción del hidrocarburo aromático 

(C6H6). 

 

3.1 Materiales. 

A continuación, se citan los reactivos comerciales utilizados en la preparación de 

las muestras, junto con su composición química, nombre del suministrador y pureza: 

 

Muestra. 

Zeolita natural, tipo chabasita cálcica, denominada como chabasita #200, 

procedente de yacimientos naturales del estado de Sonora, México. 

 

Reactivos para modificación del medio poroso. 

Agua desionizada. 

Cloruro de Amonio, NH4Cl, Civeq, 99.5% 

Ácido Clorhídrico, HCL, 99% 

 

Reactivos para metodología de experimentación de adsorción de contaminantes. 

n-hexano, C6H14, Aldrich, 99.0%. 

Benceno, C6H6, Aldrich, 99.8%. 
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3.2 Metodología. 

3.2.1 Preparación de muestras. 

La preparación de las muestras consiste en hidratar a la zeolita natural utilizando 

una proporción de 25 ml de agua desionizada por cada 10 gramos de muestra 

durante 25 minutos, seguida de un reposo de 12 horas. Posteriormente se filtra al 

vacío y se coloca en el horno a una temperatura de 250°C por un periodo de cuatro 

horas. De esa manera la muestra queda en condiciones de ser modificada.  

 

3.2.2 Modificación química de la zeolita.  

La modificación de una zeolita natural consiste en la preparación de las muestras 

de acuerdo con la Tabla 3.1. 

 

Tabla 3.1. Preparación de muestras para la modificación de una zeolita natural. 

Muestra 

Zeolita No. 

NH4Cl 

(0.3M) 

NH4Cl 

(0.5M) 

1. Tratamiento 

Térmico (350°C) 

HCl 

(0.3M) 

HCl 

(0.5M) 

2. Tratamiento 

Térmico (350°C) 

0a           
 

1b x         
 

2c x   x     
 

3e x   x x   x 

9d x  x x   

4b   x       
 

5c   x x     
 

6e   x x   x x 

8d  x x  x  

a. Zeolita natural. 

b. Intercambio de cationes. 

c. Intercambio de cationes más calcinado. 

d. Intercambio de cationes más calcinado + intercambio ácido. 

e. Intercambio de cationes más calcinado + intercambio ácido más calcinado. 

 

3.2.3 Intercambio de cationes. 

La activación de la zeolita mediante este procedimiento tiene la función de liberar 

los espacios dentro de sus cavidades al intercambiar los cationes (Na, Ca, K y Mg) 

que posee de forma natural por otros de menor tamaño. La proporción para la 

preparación de cada muestra es de 10 g de zeolita por cada 25 mL de solución. 
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Este proceso de activación [28] consiste en hacer interactuar a la zeolita natural con 

una solución de NH4Cl a diferentes concentraciones (0.3 y 0.5 M), durante 25 

minutos bajo agitación magnética. Este procedimiento se repite en tres ocasiones 

para poder despojar al máximo a la zeolita de sus iones intercambiables. 

Posteriormente la muestra se filtra, se lava con agua desionizada, se recoge y se 

coloca en el horno a una temperatura de 125 °C por 4 horas. Mediante este proceso 

ocurre un intercambio iónico entre los cationes (Na, Ca, K, Mg) de la zeolita con el 

ion NH4+, de acuerdo con el mecanismo de reacción de la ecuación 3.1. 

 

𝑪𝒂𝑳𝟐(𝒛) + 𝟐𝑵𝑯𝟒𝑪𝒍(𝒔)⟺ 𝟐(𝑵𝑯𝟒)𝑳(𝒛) + 𝑪𝒂𝑪𝒍𝟐(𝒔) (3.1) 

 

Los subíndices (z) y (s) son los cationes en la zeolita de estudio o en la solución 

respectivamente. L= Zeolita con mayor contenido de calcio (Ca) en su estructura. 

 

3.2.4 Intercambio de cationes más calcinado. 

Por medio de un tratamiento térmico a partir de los 350 °C, el ion NH4
+ sufre una 

descomposición de acuerdo con la ecuación 3.2. 

 

𝑵𝑯𝟒
+
𝑻=𝟑𝟓𝟎°𝑪
→     𝑵𝑯𝟑(𝒈) +𝑯

+ (3.2) 

 

El NH3
+ es un gas se difunde fácilmente entre las cavidades de la zeolita, para dar 

lugar a la zeolita con protones H+, y así producir el intercambio de los cationes por 

el H+. De esta forma al asociarse un protón (H+) sobre los sitios básicos, traerá 

consigo la formación de un sitio ácido de Brönsted, obteniendo una zeolita en su 

forma decationizada [28], de acuerdo con la ecuación 3.3.  

 

(𝑵𝑯𝟒)𝑳(𝒛) → 𝑯𝑳(𝒛) (3.3) 

 

El tratamiento térmico consiste en someter la muestra a una temperatura de 100 °C 

por un tiempo de 10 min, seguido por otro período de 10 min a 200 °C, y finalmente 

por un período de 4 horas a una temperatura de 350 °C.  
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3.2.5 Intercambio de iones directo, a través de soluciones diluidas de ácidos. 

El procedimiento de activación también denominado como dealuminación con 

ácidos, es acompañado por intercambio iónico de cationes por protones, por lo que 

la zeolita en su forma decationizada interactuó con diferentes soluciones de HCl (0.3 

y 0.5 M), siguiendo una metodología de preparación similar a la realizada en el 

apartado 3.2.3 incluyendo el tratamiento térmico descrito en el apartado 3.2.4 

aportando con esta última estabilidad a la estructura cristalina de la zeolita. 

 

El proceso general sugirió proceder de acuerdo con la ecuación 3.4, bajo la 

formación de sitios con defectos, más tarde generalmente denotados por el término 

"hydroxyl nest". 

 

[𝟒𝑺𝒊𝑶𝟑 + 𝑨𝒍𝑶𝟒 +𝑯𝟑𝑶
+](𝒛) + 𝟑𝑯𝑪𝒍(𝒔) → 𝟒[𝑺𝒊𝑶𝟑 − 𝑶𝑯

−](𝒛) + 𝑯𝟐𝑶(𝒔) +

𝑨𝒍𝑪𝒍𝟑(𝒔)  
(3.4) 

 

Al comienzo del proceso, la dealuminación con ácido genera, de acuerdo con la 

estequiometría de la ecuación 3.4, alrededor de cuatro grupos ≡Si-OH (hydroxyl 

nest) por un Al extraído y su estrecha proximidad entre sí, permite su identificación 

experimental [29-31]. 

 

De manera esquemática la Figura 3.1 muestra los mecanismos de reacción 

involucrados en el proceso de modificación química de una zeolita natural orientado 

al desarrollo del proceso de adsorción. 
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Fig. 3.1. Mecanismo completo de intercambio iónico. 

 

3.3 Proceso de adsorción. 

El análisis del proceso de adsorción del benceno en una zeolita natural y de sus 

respectivas modificaciones químicas se llevó a cabo mediante la técnica analítica 

de cromatografía de gases (CG), por lo que fue necesario diseñar un procedimiento 

para la cuantificación de los compuestos de interés presentes en las muestras, el 

procedimiento propuesto, es el método del patrón externo y los pasos a seguir 

fueron los siguientes:  
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1. Se preparó una serie de disoluciones de concentraciones crecientes (1-3% 

v/v), a partir de una solución madre de 5% v/v. El intervalo de 

concentraciones fue similar a la concentración del analito (benceno) en la 

muestra problema (2.5% v/v).  

2. Se inyectó el mismo volumen (1 ɥL) de cada una de las disoluciones patrón 

en el cromatógrafo, así como del extracto de la muestra problema. De esta 

forma se obtuvieron los distintos cromatogramas de los patrones (un 

cromatograma para cada disolución patrón) y el cromatograma de la muestra.  

 

3.3.1 Generación de una curva de calibración. 

Se desarrolló un procedimiento para obtener la curva de calibración del hidrocarburo 

aromático generándose un coeficiente de correlación (R2). Lo que indica que la 

estandarización del método fue viable siguiendo este procedimiento. En el 

cromatograma de cada disolución patrón y de la muestra se obtuvo el pico 

correspondiente al analito (benceno). El tiempo de retención del pico del analito fue 

el mismo en todos los cromatogramas; sin embargo, el área obtenida fue diferente 

y dependiente de su concentración. Por lo que se generó una tabla con la 

concentración de analito y el área correspondiente a cada concentración.  Con estos 

datos se construyó la recta de calibrado, mediante la representación del área del 

pico frente a la concentración del compuesto. Con la ecuación de la recta fue posible 

calcular la concentración de analito relativo a la muestra problema, sustituyendo “y” 

por el área del pico del analito en el cromatograma de la muestra y despejando “x” 

que corresponde a la concentración de analito.   

 

3.3.2 Obtención de parámetros de adsorción. 

Una adecuación a la metodología reportada por Talebi et al. 2014 [32], una técnica 

por lotes es empleada para determinar la competitividad de adsorción de benceno 

y alcanos en equilibrio en fase. 

 

En este método, las muestras de la zeolita natural (0.1 y 0.5 g) se colocan en viales 

de vidrio de 10 ml y son calentadas lentamente (0,5 °C/min) hasta que la 
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temperatura alcance los 350 °C y se mantiene constante durante la noche. Toda el 

agua y las impurezas presentes en el interior de los poros de la zeolita serán 

capaces de eliminarse en estas condiciones, posteriormente los viales son sellados 

a fin de evitar la absorción de agua después de la regeneración. Después de pesar 

la zeolita regenerada, 20 ml de una solución 2.5% v/v de benceno son añadidos en 

la zeolita contenida en los viales. Las muestras son agitadas continuamente a la 

temperatura ambiente durante 24 horas, y luego se analizan en un cromatógrafo de 

gases (GC) con detector FID. 

 

La capacidad de adsorción de la zeolita en el equilibrio, qe fue calculada a partir de 

un balance de masa mostrado en la ecuación 3.5 [33-35]. 

 

𝒒𝒆 =
𝑽(𝑪𝒐 − 𝑪𝒆)

𝒎
 (3.5) 

 

Donde: 

qe = capacidad de adsorción en el equilibrio (mg g-1). 

V = volumen de la solución (L). 

m = masa de la zeolita (g). 

Co = concentración inicial del benceno (mg L-1). 

Ce = concentración en el equilibrio del benceno (mg L-1). 

 

El porcentaje del benceno removido fue calculado por la ecuación 3.6 [36]. 

 

% 𝒂𝒅𝒔 =
𝑪𝒐 − 𝑪𝒆
𝑪𝒐

∗ 𝟏𝟎𝟎 (3.6) 

 

El coeficiente de adsorción se obtuvo a partir de la ecuación 3.7. 

 

𝒌𝒅 =
𝒒𝒆
𝑪𝒆

 (3.7) 
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Como método de comparación, la cantidad de hidrocarburos que es adsorbido por 

la zeolita es calculada de acuerdo con la ecuación 3.8. 

 

𝒒𝒆 =
(%𝒘𝒕𝒃𝒍𝒂𝒏𝒄𝒐 𝒙 𝑴𝑳,𝑶) −%𝒘𝒕𝒎𝒖𝒆𝒔𝒕𝒓𝒂 𝒙 𝑴𝑳,𝑨

𝒎𝒛𝒆𝒐𝒍𝒊𝒕𝒂 𝒙 𝟏𝟎𝟎
 (3.8) 

 

Donde  

qe = concentración máxima de contaminante adsorbido (mg g-1). 

%wt blanco, muestra = la concentración del contaminante en la fase líquida no adsorbida 

antes y después de la adsorción respectivamente. 

 

𝑴𝑳,𝑨 = 𝑴𝑳,𝑶 − 𝑭𝒂𝒄𝒕𝒐𝒓 ∗ 𝒎𝒛𝒆𝒐𝒍𝒊𝒕𝒂 ∗  𝝆𝑨𝑽 (3.9) 

                                                                                                                                  

ML, O = total de masa del líquido agregado a la zeolita antes de la adsorción (mg). 

ML, A = masa del líquido no adsorbido después de la adsorción (mg). 

Mzeolita = masa de zeolita regenerada (g). 

ρAV = densidad promedio del adsorbato en poros a T. amb. 

 

El cambio en la masa de la fase líquida no adsorbida debido a su captación parcial 

dentro de los poros de la zeolita se corrige con la ecuación 3.9. El parámetro Factor 

es el volumen por unidad de masa de zeolita [6]. 

 

3.4 Técnicas de caracterización. 

3.4.1 Difracción de rayos X. 

La difracción de rayos X (DRX) fue empleada para determinar la estructura, grado 

de pureza y cristalinidad de los materiales modificados. Los datos de difracción de 

rayos X sobre muestra se obtuvieron usando un difractómetro Rigaku Marca Smart 

Lab, equipado con un ánodo de cobre CuKα a 40 kV y 44 mA (λ=1.5406 nm).  

 

La muestra fue iluminada por el haz de rayos X y la intensidad de los rayos 

emergentes recogida como función del ángulo de barrido (2θ). Para las medidas 
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rutinarias se empleó un ángulo de barrido entre 5 y 70º, a una velocidad de 4 º/s, lo 

que permite obtener los picos característicos de las muestras para su identificación. 

Los difractogramas obtenidos se compararon con patrones existentes en la base de 

datos y con tarjetas de identificación conocidas, con el fin de confirmar que las 

zeolitas empleadas poseían la estructura deseada. 

 

3.4.2 Microscopía electrónica de barrido (MEB). 

Las muestras de la zeolita se analizaron por microscopía electrónica de barrido 

(MEB). Para el análisis morfológico, las muestras se montaron sobre cinta 

conductora de carbón de doble cara en un portamuestra de aluminio. 

Posteriormente se observaron en un microscopio electrónico de barrido (SEM, 

Scanning Electron Microscope en inglés) modelo JSM-7100F que utiliza un 

filamento de wolframio como fuente de emisión de electrones, funcionando a una 

intensidad de 10 kV de voltaje de aceleración en condiciones de alto vacío a una 

magnificación de 3000x, 4000x y 5000x.  

 

3.4.3 Composición química (EDS). 

Se utilizó un detector de energía dispersiva (EDS) acoplado al MEB modelo: JEOL 

JSM-6010LA para realizar el análisis semicuantitativo y de distribución de elementos 

en la superficie de las muestras y estudiar el comportamiento de los iones presente 

en la zeolita, en función del tipo de modificación. Las imágenes se procesaron en el 

Software InTouchScopeTM, con una concentración aproximadamente mayor o igual 

a 1%.  

 

3.4.4 Determinación de las propiedades texturales. 

El estudio de volúmenes totales de poros y área específica se calcularon a partir de 

la cantidad de nitrógeno adsorbido a la presión relativa P/P0 de 0.99, usando un 

equipo volumétrico automatizado, empleando el método Brunauer-Emmett-Teller 

(BET) mediante la medición de isotermas de adsorción/desorción de N2 a su 

temperatura de ebullición, -196 º C (77 K); y la distribución de tamaño de poros por 
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el método de Barrett-Joyner-Halenda (BJH). El área superficial de microporos fue 

estimada mediante el método t.  

 

3.4.5 Espectroscopia de infrarrojo. 

Las zeolitas de estudio se caracterizaron estructuralmente mediante espectroscopía 

de infrarrojo con transformada de Fourier (FTIR) para verificar la absorción 

características involucradas en el proceso de modificación química y adsorción de 

las mismas. Las muestras se mezclaron con KBr (Sigma Aldrich grado FTIR) a una 

concentración de 10% p/p y se prensaron para la obtención de pastillas. 

Posteriormente se analizaron en un espectrómetro FT-IR Shimadzu Mod. 

IRAFfinity-1, en un rango de 340-4700 cm-1, a una resolución de 2 cm-1 y 40 

escaneos. Los datos fueron procesados en el Software IRsolutionTM. 

 

3.5 Cromatografía de gases. 

Se empleó un cromatógrafo de gases con detector de ionización de llama (FID) 

marca BRUKER 430-GC. Inyector manual, con jeringa 701N 10 µl SYR (26 s/2” /2). 

Inyección Split y columna BR-1ms serie 1073324 (15m de longitud x 0.25 mm de ID 

x 0,25 µm df). 

 

Se preparó un patrón de 5% v/v utilizando como solvente de elución el n-hexano. 

Éste se inyectó en el cromatógrafo de gases donde se realizaron las diferentes 

corridas, y se hicieron diferentes variaciones de temperatura, columna, volumen de 

inyección y el flujo con el fin de obtener el procedimiento más adecuado. 

 

Las condiciones de operación que se lograron obtener para análisis de 

hidrocarburos aromáticos son las siguientes: 
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Columna: BR-1ms. Longitud: 15 m. Diámetro interno: 0.25 mm. Espesor de 

película: 0.5 

Gas portador: Helio 

Velocidad lineal: 30.1 cm/s 

Temperatura de 

inyector: 
250°C 

Volumen de inyección: 1 µL 

Modo de inyección: Split Radio de Split: 130,0 

Temperatura del 

detector: 
200°C Tipo de detector: FID 

Programa de 

temperatura: 

50 ºC, durante 2 min e incrementos de 20 ºC/min hasta 150 ºC 

durante 5.5 min. 

 

Con la finalidad de obtener los cromatogramas de los patrones e identificar tiempos 

de retención para su posterior representación de área de cada pico en función de la 

concentración. 

 

Después de estandarizar el método se planteó realizar el análisis cromatográfico a 

las mismas condiciones a las que se analizan los patrones externos. Se recomienda 

hacer la identificación de cada compuesto mediante comparación de tiempos de 

retención de los picos obtenidos en los cromatogramas de la muestra con los 

obtenidos en el estándar; y la cuantificación a partir de la curva de calibración 

obtenida al graficar el área del pico de cada patrón en función de la concentración.  
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CAPÍTULO IV.  

 

RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

 

En este capítulo se exponen los resultados experimentales obtenidos a partir de los 

ensayos de caracterización de la zeolita natural y la zeolita modificada 

químicamente mediante las técnicas descritas a lo largo de los apartados 

precedentes. También se revelan los resultados obtenidos en los experimentos de 

adsorción de un contaminante orgánico (benceno) sobre la zeolita. Estos resultados 

se utilizaron posteriormente en la obtención de la capacidad de adsorción y 

selectividad del contaminante hacia la zeolita como adsorbente. 

 

4.1. Caracterización. 

Las nomenclaturas de cada muestra fueron asignadas en función de su modificación 

química establecidas en los mecanismos de reacción y son reportadas en la Tabla 

4.1. 

 

Tabla 4.1. Nomenclatura de muestras de estudio. 

No. de 

muestra. 

a. Modificación química 

asignada. 

No. de 

muestra. 

b. Modificación química 

asignada. 

0 Zeolita Natural sin modificación 4 NH4Cl 0.5 M 

1 NH4Cl 0.3 M 5 NH4Cl 0.5 M +T. T. 350 °C 

2 NH4Cl 0.3 M+ T. T. 350 °C 6 NH4Cl 0.5 M +T. T. 350 °C + 

HCl 0.5 M + T.T. 350 °C 

3 NH4Cl 0.3 M+ T. T. 350 °C + 

HCl 0.3 M + T.T. 350 °C 

9 NH4Cl 0.3 M+ T. T. 350 °C + 

HCl 0.3 M 

 

4.1.1 Difracción de Rayos X (DRX). 

El análisis DRX revela que la chabasita (Cha) es la especie predominante presente 

[33], como se observa en la Figura 4.1. Las especies cristalinas del material se 

reconocen principalmente por los picos con planos (101), (211) y (401) que 

aparecen en la posición 9.6 °, 20.6 º y 30.6 º en 2θ respectivamente, obtenidos de 

U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.

Página 65 de 98 - Engrega de integridad Identificador de la entrega trn:oid:::3117:621918706

Página 65 de 98 - Engrega de integridad Identificador de la entrega trn:oid:::3117:621918706



 

56 
 

la tarjeta de una chabasita cálcica (JCPDS 86-2226), identificando a la erionita (Er), 

heulandita (Hu) y al cuarzo (Qz) en concentraciones bajas [32].  

 

 

Fig. 4.1. Difractograma de una chabasita natural. 

 

Los resultados de los difractogramas de la zeolita natural (chabasita) con respecto 

a la zeolita modificada con soluciones 0.3 M (Figura 4.2) y soluciones 0.5 M (Figura 

4.3) muestran una notable cristalinidad, lo que implica que el proceso de 

modificación propuesto en la sección 2.2 no afecta aparentemente a la estructura 

cristalina de la chabasita, las diferencias son debidas exclusivamente a las 

dimensiones del cristal, las cuales son presentadas en la Tabla 4.2. 
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Fig. 4.2. Difractograma de comparación de una chabasita natural (M0) y modificadas con NH4Cl 0.3 

M (M1), NH4Cl 0.3 M + T.T. 350 °C (M2), NH4Cl 0.3 M + T.T. 350 °C + HCl 0.3 M + T.T. 350 °C 

(M3) y NH4Cl 0.3 M + T.T. 350 °C + HCl 0.3 M (M9). 

 

 

Fig. 4.3. Difractograma de comparación de una chabasita natural (M0) y modificadas con NH4Cl 0.5 

M (M4), NH4Cl 0.5 M + T.T. 350 °C (M5), NH4Cl 0.5 M + T.T. 350 °C + HCl 0.5 M + T.T. 350 °C 

(M6). 
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Tabla 4.2. Dimensiones de cristal de una chabasita natural y modificada. 

No. de muestra Dimensiones de cristal (Å) 

0 186.5142 

1 220.5298 

2 187.9915 

3 173.5353 

4 210.2714 

5 205.3664 

6 183.1021 

9 196.2086 

 

Las dimensiones del cristal fueron estimadas por la ecuación de Scherrer a partir de 

del pico característico de la chabasita, correspondiente al (211), donde se puede 

apreciar en la Figura 4.4 que, a medida que el cristal disminuye de tamaño como 

producto del proceso de modificación química al que fue sometida la chabasita se 

produce un ensanchamiento paulatino de los picos, distinguiéndose de manera 

significativa en los picos de las muestras M (3 y 6), y que son atribuidos a la 

modificación en donde el proceso de cicatrización conlleva a la deshidratación de la 

zeolita, aumento de su cristalinidad y a la disminución aparente del cristal debido al 

ensanchamiento del pico característico [25, 32].  

 

La muestra M9 en la Figura 4.2 como en la Figura 4.4 presenta una variación en la 

intensidad del patrón de difracción (211), indicando la destrucción de estructuras de 

fase cristalina de la zeolita y la formación de algunas estructuras amorfas como 

resultado del tratamiento con soluciones ácidas diluidas [29]. 
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Fig. 4.4. Patrón de difracción característico (211), de una chabasita natural (M0) y modificada (M1, 

2, 3, 4, 5, 6, 7 y 9). 

 

4.1.2 Análisis texturales. 

La Figura 4.5 muestra las isotermas de adsorción de nitrógeno (presión relativa, 

P/P0 versus volumen adsorbido, Va en cm3 STP) por gramo de zeolita a 77 K, para 

una zeolita natural (M0) con respecto a la zeolita modificada con soluciones 0.3 M 

(Figura 4.5a) y soluciones 0.5 M (Figura 4.5b). Se observa que todas las isotermas 

son claramente de tipo I (IUPAC), típicas de adsorción en monocapa, donde la alta 

energía de adsorción de los microporos produce que el gas se adsorba a bajas 

presiones y donde es evidenciada la ausencia de adsorción en multicapas sobre la 

superficie de las partículas sólidas. 
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Fig. 4.5. Isotermas de adsorción de nitrógeno de una chabasita natural (M0) y modificadas con a. 

NH4Cl 0.3 M (M1), NH4Cl 0.3 M + T.T. 350 °C (M2), NH4Cl 0.3 M + T.T. 350 °C + HCl 0.3 M + T.T. 

350 °C (M3) y b. NH4Cl 0.5 M (M4), NH4Cl 0.5 M + T.T. 350 °C (M5), NH4Cl 0.5 M + T.T. 350 °C + 

HCl 0.5 M + T.T. 350 °C (M6). 

 

La ausencia de histéresis significativa presente en las isotermas de adsorción y 

desorción de todas las zeolitas de estudio en la Figura 4.6 indica menor resistencia 

a la tracción y una adsorción reversible y física, es decir, el potencial de reutilización 

de una chabasita natural [33]. 
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Fig. 4.6. Isotermas de adsorción y desorción de nitrógeno de a. una chabasita natural (M0) y 

modificadas con b. NH4Cl 0.3 M (M1), NH4Cl 0.3 M + T.T. 350 °C (M2), NH4Cl 0.3 M + T.T. 350 °C 

+ HCl 0.3 M + T.T. 350 °C (M3) y c. NH4Cl 0.5 M (M4), NH4Cl 0.5 M + T.T. 350 °C (M5), NH4Cl 0.5 

M + T.T. 350 °C + HCl 0.5 M + T.T. 350 °C (M6). 

 

La Tabla 4.3 recopila las principales propiedades texturales de las zeolitas de 

estudio, se observan valores de la constante C significativamente elevados, lo cual 

carece de significado físico. Esto puede ser explicado por el hecho de que la 

adsorción en microporos no está contemplada dentro del modelo BET, dado que se 

supone que la adsorción multimolecular, no es físicamente posible en cavidades de 

tamaño microporoso. Por otro lado, se obtuvieron áreas similares al material de 

partida, exhibiendo a la chabasita natural (M0) con un área específica lo 

suficientemente grande para el proceso de intercambio iónico y, por el contrario, a 

las muestras modificadas con un decremento atribuido a los tratamientos de 
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intercambio iónico. La presencia de ión H+ en la estructura de la zeolita aumenta su 

capacidad de adsorción haciendo accesible el área externa microporosa, y se 

observa de manera significativa en la muestra M6. 

 

Tabla 4.3. Parámetros de textura de la zeolita natural tipo chabasita y de sus diferentes 

modificaciones químicas, determinadas a partir de las isotermas de adsorción de N2. 

Zeolitas ASBET, [m2 g-1] ASExt, [m2 g-1] ASmp, [m2 g-1] 
VT (P/P0=0.990), 

[cm3 g-1] 
C 

M0 343.96 16.06 327.9040 0.2058 9526.00 

M1 324.21 17.57 306.6430 0.1927 9231.70 

M2 270.13 15.34 254.7910 0.1599 27379.00 

M3 252.73 14.66 238.0670 0.1599 50583.00 

M4 283.60 13.94 269.6620 0.1649 49829.00 

M5 295.08 14.82 280.2590 0.1715 5860.30 

M6 311.72 17.72 293.9970 0.1846 3302.00 

ASBET = Determinación del área superficial especifica (ASE) mediante adsorción de N2 utilizando el método BET. ASExt = ASE 

de superficie externa. c. ASɥp = Área superficial microporosa determinada utilizando método-t. d. VT= Volumen total de poros. 

e. C = Constante de la ecuación BET. 

 

El método comparativo para evaluar la microporosidad incluyó la elaboración de un 

diagrama-t (Figura 4.7) [37-38], el cual exhibe un comportamiento lineal, similar al 

manifestado para este tipo de zeolitas; la explicación de cada zona se describe 

como sigue. 

 

a. Etapa inicial de llenado (t < 0.4 nm), que representa el desarrollo de una capa 

adsorbida dentro de los grandes microporos, así como el llenado total de los 

pequeños microporos. 

b. Una etapa intermedia de llenado (0.4 nm < t < 1.4 nm), que representa el 

crecimiento progresivo del espesor t de la capa adsorbida de todos los poros 

(excepto en los microporos, los cuales han sido llenados previamente) lo que 

ocasionará a valores más altos de t, el proceso de condensación capilar en 

los microporos grandes presentes en las muestras. 

c. La etapa final (t > 1.4 nm), representa la adsorción en la superficie externa de 

la zeolita. 
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En estos diagramas se presentan a ciertos valores de t, rompimientos discontinuos 

en las zonas de comportamientos lineales, manifestándose de esta forma el llenado 

de los poros de menor tamaño (microporos) en la parte inicial del diagrama o un 

fenómeno de transición de fase (condensación o evaporación capilar) debido a 

poros de mayor tamaño (mesoporos), en la parte final del mismo y área externa de 

la zeolita. 

 

Los resultados confirman la idoneidad del uso del diagrama-t de Harkins-Jura et. al. 

1943 [21], para aluminosilicatos microporosos y permiten linealizar el diagrama-t 

desde 0.4 nm hasta 1.4 nm. 

 

 

Fig. 4.7. Diagrama-t de una chabasita natural (M0) con respecto a las modificadas con a. NH4Cl 0.3 

M (M1), NH4Cl 0.3 M + T.T. 350 °C (M2), NH4Cl 0.3 M + T.T. 350 °C + HCl 0.3 M + T.T. 350 °C 

(M3) y b. NH4Cl 0.5 M (M4), NH4Cl 0.5 M + T.T. 350 °C (M5), NH4Cl 0.5 M + T.T. 350 °C + HCl 0.5 

M + T.T. 350 °C (M6). 

 

Las CDA ilustran las variaciones de V con respecto a t, espesor de la capa adsorbida 

(dVT/dt vs t) y se obtuvieron a partir de la derivación de los diagramas-t, por lo que 

la superficie específica se puede calcular directamente de la pendiente del mismo 

diagrama. Y variaciones de V con respecto a dp, diámetro de poro (dVT/ddp vs dp) a 

partir de la aplicación del método BJH. En las CDA de la Figura 4.8 se observa que 

se producen distribuciones con máximos que ocurren en valores específicos de t, 
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estos picos son notables en valores de t alrededor de 0.32 nm. Esta agudeza está 

relacionada con la presencia de microporos de tamaño uniforme en la zeolita. En la 

parte final de las curvas las distribuciones son amplias, es decir, no se presentan 

picos muy agudos, lo cual indica la escasa presencia de mesoporos. Las 

transiciones de las distribuciones entre las diferentes zeolitas mostradas son 

relacionadas con el desalojo de agua de los poros debido a los distintos tratamientos 

para cada una de ellas. 

 

 

Fig. 4.8. Curvas diferenciales de adsorción derivadas del diagrama-t en una chabasita natural (M0) 

con respecto a las modificadas con a. NH4Cl 0.3 M (M1), NH4Cl 0.3 M + T.T. 350 °C (M2), NH4Cl 

0.3 M + T.T. 350 °C + HCl 0.3 M + T.T. 350 °C (M3) y b. NH4Cl 0.5 M (M4), NH4Cl 0.5 M + T.T. 350 

°C (M5), NH4Cl 0.5 M + T.T. 350 °C + HCl 0.5 M + T.T. 350 °C (M6). 

 

Los resultados al aplicar el método BJH se observan en la Figura 4.9 y muestran 

máximos de distribución de tamaño de poros presentes en la zona de diámetro de 

poro dp = 0.6 nm, lo cual corresponde a la presencia de microporos. Este dato revela 

que las moléculas de nitrógeno fueron poco accesibles a la estructura microporosa, 

por lo que el área de microporos disponible debió ser determinada a través del 

diagrama-t (ver sección 2.5.3). 
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Fig. 4.9. Distribución de tamaño de poro por BJH, de una chabasita natural (M0) con respecto a las 

modificadas con a. NH4Cl 0.3 M (M1), NH4Cl 0.3 M + T.T. 350 °C (M2), NH4Cl 0.3 M + T.T. 350 °C 

+ HCl 0.3 M + T.T. 350 °C (M3) y b. NH4Cl 0.5 M (M4), NH4Cl 0.5 M + T.T. 350 °C (M5), NH4Cl 0.5 

M + T.T. 350 °C + HCl 0.5 M + T.T. 350 °C (M6). 

 

Por lo anterior, se puede deducir la existencia de una estructura microporosa 

uniforme presente en la estructura de la chabasita de estudio y la escasa creación 

de mesoporos esperado por la modificación química propuesta. 

 

4.1.3 Análisis de FTIR. 

En el espectro de IR obtenido para una zeolita natural y modificada (Figura 4.10), 

se observan las bandas características de una zeolita natural tipo chabasita (M0), 

en la que una zona de vibración estructural comprendida entre 500-4000 cm-1 se 

divide en dos grupos de vibración, la vibración interna y externa. Las bandas de 730 

a 530 cm-1 se asignaron a los modos de vibración de estiramiento de los grupos O 

-T- O (T= Si, Al). La banda centrada en 1041 cm-1 se refiere a modos de vibración 

asimétrica de estiramiento externa de T-O en tetraedros TO4, mientras que la 

vibración interna relacionada con la banda a 1160 cm-1 corresponde a las 

vibraciones de estiramiento asimétrico entre tetraedros TO4. La banda 1600 cm-1 

provee evidencia de existencia de moléculas de H2O en la estructura cristalina. Las 

bandas a 3600 y 3400 cm-1 se relacionan con el estiramiento aislado de O-H y con 

enlaces H, respectivamente, indicando con este último el número posible de sitios 

de hidrógeno [39-41]. 
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En las zeolitas modificadas químicamente, existen señales prominentes que dan 

origen a una banda alrededor de 1400 cm-1, la cual es atribuida al tratamiento de 

intercambio iónico con el ion NH4
+ (ecuación 3.1) y se observan en las muestras M 

(1 y 4), lo cual, concuerda con lo reportado [20, 42-43]. Debido al tratamiento térmico 

de 350 °C que sufre la zeolita natural después del intercambio con el ion NH4
+ 

(ecuación 3.2), ésta sufre una descomposición para dar lugar a la zeolita con H+. De 

esta forma al asociarse un protón (H+) es posible observar una banda vibracional 

correspondiente al enlace Si-O(H)-Al alrededor de 3550 cm-1, observadas en las 

muestras M (2 y 5). Posteriormente las muestras M (8 y 9), correspondientes al 

tratamiento ácido con HCl a diferentes concentraciones, así como las muestras M 

(3 y 6) con un tratamiento ácido similar seguido de una reestructuración cristalina 

debida a un tratamiento térmico a 350°C se observan señales que corresponden a 

la banda vibracional alrededor de 3650 cm-1, atribuidas al enlace que forma los 

grupos silanol, (ecuación 3.4) de acuerdo con lo reportado [32]. 
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Fig. 4.10. Espectro FTIR de una chabasita natural (M0) con respecto a las modificadas con a. 

NH4Cl 0.3 M (M1), NH4Cl 0.3 M + T.T. 350 °C (M2), NH4Cl 0.3 M + T.T. 350 °C + HCl 0.3 M + T.T. 

350 °C (M3) y b. NH4Cl 0.5 M (M4), NH4Cl 0.5 M + T.T. 350 °C (M5), NH4Cl 0.5 M + T.T. 350 °C + 

HCl 0.5 M + T.T. 350 °C (M6). 
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4.1.4 Análisis de microscopía electrónica de barrido. 

Una imagen en MEB de la zeolita proporciona información de la morfología de la 

superficie, forma, y presencia de material amorfo [44]. En la Figura 4.11 se observa 

la chabasita natural a diferentes escalas con respecto a las chabasitas con 

modificaciones debidas a tratamientos con soluciones 0.3 M (Figura 4.11a) y 0.5 M 

(Figura 4.11b); en general, presentan una variación de tamaño de partículas con 

forma estructural porosa y diferentes cavidades en su estructura cristalina. 

 

 

Fig. 4.11a. Micrografía (MEB) de una chabasita natural y modificada con soluciones 0.3 M y 

magnificaciones i. 3000x, ii. 4000x y iii. 5000x. 

 

U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.

Página 78 de 98 - Engrega de integridad Identificador de la entrega trn:oid:::3117:621918706

Página 78 de 98 - Engrega de integridad Identificador de la entrega trn:oid:::3117:621918706



 

69 
 

 

Fig. 4.11b. Micrografía (MEB) de una chabasita natural y modificada con soluciones 0.5 M y 

magnificaciones i. 3000x, ii. 4000x y iii. 5000x. 

 

Los componentes obtenidos por Espectroscopia de Rayos X por Dispersión de 

Energía (EDX) de una chabasita natural, muestra señales correspondientes a los 

elementos químicos Si, Al, O, K, Na, Ca, Mg y Fe observados en la Figura 4.12. 
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Fig. 4.12. EDX de electrones de una chabasita natural. 

 

De acuerdo con la ecuación 3.1, la cual representa el mecanismo de intercambio de 

cationes de una zeolita natural, se ha mencionado que se encuentran presentes 

cationes intercambiables de origen alcalino o alcalinotérreos, como K, Ca, etc. Sin 

embargo, al revisar la composición química de algunas zeolitas naturales de México 

y otras ciudades del mundo, presentan hierro en una proporción muy similar a las 

de los elementos alcalinos y alcalinotérreos, normalmente representados por más 

del 1%. Sin embargo, se ha demostrado que el hierro presente no se encuentra 

formando parte de la estructura de la zeolita como catión intercambiable. En 

realidad, corresponden a minerales que se presentan como impurezas de manera 

intersticial como óxidos de hierro [34]. Los resultados obtenidos del análisis EDX se 

resumen en la Tabla 4.4 para cada una de las zeolitas, indicando que no existe una 

variación significativa en la relación Si/Al, la cuál es del orden de 3. Los valores 

obtenidos son similares a los reportados para una chabasita natural mexicana con 

una relación Si/Al de 4.11 [34] y 3.2 [33] y de una chabasita natural de origen italiano 

con una relación de Si/Al de 2.6 [30]. El grado de dealuminación es directamente 

proporcional al tipo de muestra, en donde se ha reportado hasta un 80% de Al 

removidos para relaciones de Si/Al de 7.0 y 10% para relaciones de Si/Al de 5.0 

[45], la zeolita natural en este trabajo presenta alrededor de un 6% atribuido a la 
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modificación química con HCl en las muestras M (3 y 6), lo cual concuerda con lo 

establecido en la ecuación 3.4. 

 

Tabla 4.4. Composición química (% masa) de una chabasita natural y modificada. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

El proceso de intercambio de cationes que se presenta en la chabasita natural a 

medida que se realiza la modificación química debida a tratamiento con soluciones 

0.3 M en la muestra M3 (Figura 4.13a) y con soluciones 0.5 M en la muestra M6 

(Figura 4.13b) con un 92 y 88% de disminución del Na respectivamente, seguido 

por el Ca, K y Mg. Por lo tanto, la selectividad de la chabasita natural hacia el 

intercambio de cationes es denotada como Na>Ca>K>Mg, lo que ajusta con lo 

reportado [33-34, 46]. 

 

M Si Al O Na Mg K Ca Si/Al 

Composición % 

0 30.92 9.23 50.9 1.25 1.70 2.04 2.51 3.35 

1 33.68 10.01 51.98 0.21 1.51 1.36 1.25 3.36 

2 33.10 9.68 52.22 0.30 1.63 1.61 1.45 3.42 

3 34.65 8.64 53.49 0.09 1.49 1.01 0.63 4.01 

4 32.99 9.68 52.43 0.49 1.58 1.38 1.44 3.41 

5 33.58 9.86 51.68 0.35 1.72 1.46 1.35 3.41 

6 34.82 8.61 52.58 0.15 1.46 1.16 1.21 4.04 
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Fig. 4.13. Comportamiento en la pérdida de cationes intercambiables Na, Ca, K y Mg de una 

chabasita natural con respecto a modificaciones con tratamientos con a. soluciones 0.3 M y b. 

soluciones 0.5 M. 

 

4.1.5 Análisis de selección de muestras para estudio de adsorción. 

A partir de los resultados de caracterización de una zeolita natural y sus respectivas 

modificaciones, se propone seleccionar las muestras M0 (chabasita natural) y M6 

(chabasita natural con modificación química debida a tratamientos de intercambio 

de amonio e intercambio de iones directos a través de soluciones ácidas diluidas 

0.5M). 

 

La Tabla 4.5 presenta las principales consideraciones establecidas para la selección 

de las muestras, de las cuales, su capacidad de adsorción será evaluada. 
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Tabla 4.5. Principales consideraciones para la selección de las muestras problema. 

Muestra Análisis DRX Análisis textural 

Análisis 

composición 

química 

Análisis de 

absorción 

M0 

Estructura 

cristalina con alta 

pureza 

Área superficial 

con alto potencial 

para intercambio 

iónico 

Estudio del proceso 

de adsorción sobre 

una zeolita natural 

Estudio del proceso 

de adsorción sobre 

una zeolita natural 

M6 

Cristalinidad e 

indicadora de 

disminución de 

tamaño de 

partícula con 

respecto a la 

zeolita natural. 

Aumento 

significativo de 

área superficial 

externa, orientada 

a la creación de 

microporos 

grandes 

Aumento del 20% en 

la relación Si/Al con 

respecto a la zeolita 

natural, orientado 

hacia el 

mejoramiento de la 

capacidad de 

adsorción 

Formación de 

grupos silanol 

prominentes, 

relacionado con la 

creación de 

microporos grandes  

 

Se estudió el efecto de la dosis del adsorbente sobre una concentración conocida 

del contaminante orgánico, la Tabla 4.6 muestra la disposición de las zeolitas de 

estudio. 

 

Tabla 4.6. Sistema de adsorción. 

Muestra Dosis 
adsorbente (g) 

Concentración contaminante (% v/v) Tiempo de contacto 
(hrs) 

M0_1 0.1 2.5 24 
M0_2 0.5 2.5 24 
M6_1 0.1 2.5 24 
M6_2 0.5 2.5 24 

 

4.2. Estudio del proceso de adsorción. 

Una vez seleccionadas las muestras, se hicieron interactuar con el hidrocarburo 

aromático, se identificaron los tiempos de retención característicos del benceno 

(analito) utilizado para la elución y del solvente (n-hexano), posteriormente se 

obtuvo la curva de calibración, por medio de la técnica de cromatografía de gases, 

por último, se realizaron los cálculos de parámetros involucrados en el proceso de 

adsorción. 
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4.2.1. Cromatogramas (analito y solvente). 

En la Figura 4.14 se muestra el cromatograma del analito (benceno) y del solvente 

(n-hexano) en una relación 1:1 v/v, la Tabla 4.7 presenta los tiempos de retención 

característicos para los mismos componentes, los cuales fueron requeridos para 

estandarizar la curva de calibración y coincide con lo reportado [35]. 

 

Fig. 4.14. Cromatograma de hidrocarburos patrón 1:1 v/v. 

 

Tabla 4.7. Tiempos de retención de hidrocarburos, patrón 1:1 v/v. 

Hidrocarburo Tiempo de retención (Tr, min) 

Benceno 2.70 
n-hexano 3.06 

 

4.2.2. Curva de calibración. 

La curva realizada para cada hidrocarburo está comprendida entre los valores de 1-

3% v/v, estos valores se seleccionaron debido a que son los que mejor 

correlacionaron con una línea recta. Con el fin de estandarizar la técnica se inyectó 

cada patrón 10 veces, logrando que el modelo evaluado fuera suficientemente 

confiable en el rango de concentración trabajado. El coeficiente de correlación R2 

fue de 0.9931, lo que indica que la estandarización del método es viable. La 

ecuación correspondiente de la recta es mostrada en la Figura 4.15. 
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Fig. 4.15. Curva de calibración del benceno. 

 

De acuerdo con la ecuación de la recta fue posible obtener la concentración del 

analito de las muestras problema. Los datos de área vs concentración son los 

mostrados en la Tabla 4.8, se observa que la concentración de la muestra M6_1 no 

manifestó una adsorción aparente, ya que se obtuvo una concentración similar a la 

concentración inicial de 2.5 % v/v, por lo que se descartó del estudio. 

 

Tabla 4.8. Áreas de los picos del analito obtenidas en los cromatogramas de los patrones y de las 

muestras problema. 

 Concentración (% v/v) Área (uV min-1) 

Patrón 1 1 1206.68 

Patrón 2 1.5 1607.35 

Patrón 3 2 2360.55 

Patrón 4 3 3523.50 

M0_1 2.05 2381.60 

M0_2 2.37 2769.82 

M6_1 2.50 2933.60 

M6_2 2.36 2754.15 
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4.2.3. Parámetros de adsorción. 

Una vez que se adquirieron los datos de concentración del analito después 

interactuar con la zeolita se obtuvieron los parámetros de adsorción reportados en 

la Tabla 4.9, de acuerdo con los cálculos de la sección 3.3.2. Se puede observar un 

porcentaje de adsorción similar en el cálculo a partir de la ecuación de balance de 

masa, así como en el cálculo mediante la ecuación corregida por Talebi, et. al. 2014 

[32]. Por lo que se considera este último para el análisis de la capacidad de 

adsorción, mostrando una capacidad de adsorción en el orden de 

M0_1>M6_2>M0_2. El coeficiente de selectividad kd, corresponde físicamente a la 

situación en la que la fase adsorbida es tan diluida que no existe competencia por 

sitios de adsorción ni interacción entre moléculas adsorbidas [47]. A cargas de 

adsorbente mayores ambos efectos se vuelven significativos. 

 

Tabla 4.9. Parámetros de equilibrio para la remoción de benceno en una zeolita natural y 

modificada. 

Muestra qe (mg g-1)1 ads (%)1 kd (L Kg-1)1 qe (mg g-1)2 ads (%)2 kd (L Kg-1)2 

M0_1 900.41 18.08 43.97 28.11 18.08 1.37 
M0_2 51.04 5.11 2.15 5.86 5.11 0.25 
M6_2 56.18 5.63 2.38 23.52 5.63 0.99 
1Capacidad de adsorción a partir del balance de masas, ecuación 3.5. 
2Capacidad de adsorción corregida de acuerdo con la ecuación 3.8. 

 

De acuerdo con los resultados presentados en el análisis textural de las zeolitas de 

estudio (sección 4.1.2); la zeolita presenta una superficie homogénea, por lo que, 

en estas condiciones la adsorción del benceno en disoluciones acuosas por una 

zeolita (HL(Z)) implica el siguiente equilibrio. 

  

𝑪 + 𝑪𝟔𝑯𝟔(𝒂𝒒) ⇌ 𝑪 − 𝑪𝟔𝑯𝟔(𝒂𝒅𝒔) (4.1) 

 

Donde C representa un centro activo en la superficie de la zeolita capaz de adsorber 

a una molécula de benceno. 

 

A partir de los resultados del diámetro de la zeolita de estudio, de 6 Å y bajo la 

consideración de un diámetro cinético requerido de 7.3 Å; una molécula de benceno 
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tuvo acceso al área superficial externa accesible de la chabasita (Figura 4.16), lo 

que proporciona la base para el porcentaje de adsorción relativamente bajo pero 

significativo de una chabasita natural de 18.08%, comparado a lo reportado en 

estructuras microporosas (Tabla 4.10). 

 

 

Fig. 4.16. Diagrama de mecanismo de adsorción de una molécula de benceno en una chabasita 

natural. 

 

Tabla 4.10. Resultados comparativos. 

Material Tamaño de poro (Å) qeBenceno (mg g-1) Referencia 

HKUST-1 9 778.78 [48] 

CHA 6 28.11 Este estudio 

 

4.2.4 Análisis de adsorción por espectroscopía IR. 

El espectro FTIR de una chabasita natural (M0) y modificada (M6), antes y después 

del contacto con el benceno se presenta en la Figura 4.17.  

 

Las vibraciones de estiramiento simétricas y asimétricas de los enlaces C - H de los 

grupos CH3 ligados al Si aparecen entre las bandas 2800 y 3000 cm-1 predominando 

la vibración simétrica (pico en 2900 cm-1). La vibración de estiramiento de los 

enlaces Si - C se observa en la frecuencia 770 cm-1, las vibraciones de deformación 

simétricas y asimétricas de los enlaces C - H de los grupos CH3 unidos a Si se 

ubican entre las bandas 1171 y 1400 cm-1 respectivamente [36], por último, el 

estiramiento C ꞊ C del anillo aromático se asignó a la región entre 1450 y 1600. 
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Fig. 4.17. Espectro FTIR de a. chabasita natural (M0) y b. chabasita modificada (M6); antes y 

después del contacto con benceno a diferentes concentraciones de adsorbente. 

 

Los grupos hidroxilo y silanol en las zeolitas son detectados como bandas de 

absorción a 3400y 3650 cm-1, respectivamente. La energía de absorción baja de los 

grupos silanol es atribuido al decremento de la densidad de electrones de la banda 

O - H debido a la donación de electrones de oxígeno del grupo hidroxilo a los átomos 

de Al [47, 49].  

 

Estas bandas son debidas a los puentes de grupos O - H con las pequeñas 

cavidades de la chabasita. De acuerdo con esta asignación se puede observar en 

la Figura 4.18a una notable disminución de ambas bandas posterior a la adsorción, 

en la muestra M6_2, indicando que las especies de hidrógeno unidas desaparecen, 

y el consumo de grupos hidroxilo en la reacción de la adsorción del benceno, a su 

vez en la región asignada a la banda de absorción C꞊ C no se observa incremento 

que sea atribuido a la adsorción del benceno (Figura 4.18b). 

 

Para una zeolita natural (M0_1 y M0_2), no se observa un decremento significativo 

en la banda alrededor de los 3400 cm-1 (Figura 4.19a), debido a que las moléculas 

de benceno son voluminosas para ser adsorbidas en las reducidas cavidades de la 

zeolita, no obstante, el pico en 1498 cm-1 ubicado en la región de la banda de 
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absorción C꞊ C, se observó un incremento significativo en la intensidad, atribuible al 

producto de la reacción de adsorción (Figura 4.19b). 

 

La adsorción de compuestos aromáticos no conduce a ningún desplazamiento de 

los enlaces vibratorios o a la aparición de nuevos y que coincide con lo reportado 

[39]. 

  

 

Fig. 4.18. Espectro FTIR de una chabasita modificada (M6), antes y después de la adsorción de 

benceno; a. región de absorción de enlaces [O-H], b. región de banda de adsorción de enlaces [H+-

C꞊C]. 
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Fig. 4.19. Espectro FTIR de una chabasita natural (M0), antes y después de la adsorción de 

benceno a diferentes concentraciones de adsorbente; a. región de absorción de enlaces [O-H], b. 

región de banda de adsorción de enlaces [H+-C꞊C]. 
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CAPÍTULO IV. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES 

 

Con el fin de investigar el efecto de la capacidad de adsorción del benceno en una 

zeolita natural, se realizaron modificaciones químicas que incluyen intercambio de 

amonio e intercambio de iones a través de soluciones ácidas diluidas a diferentes 

concentraciones. 

 

Los análisis estructurales confirmaron que la zeolita original estaba compuesta 

principalmente por Ca-Chabasita. Los difractogramas de una chabasita natural y 

modificadas muestran evidencias de cambios atribuidos al tamaño de cristal del 

sólido, debido a los mecanismos de reacción propuestos. De manera 

transcendental, la modificación imputada a la dealuminación de la zeolita, presente 

en las muestras M3 y 6, considera la disminución del cristal, la cual sugiere un 

aumento en su capacidad de adsorción relacionado con una mejor área superficial 

específica. 

 

Los resultados texturales exponen un diámetro promedio de poro obtenido a través 

del método BJH alrededor de 0.6 nm, revelando que las moléculas de nitrógeno 

fueron poco accesibles a la estructura microporosa, por lo que fue necesario 

determinar el área de microporos disponible por medio del diagrama-t. La chabasita 

natural (M0) presentó un área específica lo suficientemente grande para el proceso 

de intercambio iónico y las muestras modificadas presentan un decremento 

significativo, observándose distribuciones con diferentes intensidades, en función 

de la modificación química a la que fue sometida este tipo de zeolitas. Por lo anterior, 

se puede deducir la existencia de una estructura microporosa uniforme presente en 

la estructura de la chabasita de estudio y la escasa creación de mesoporos 

esperadas por las modificaciones químicas. La evaluación de la porosidad de esta 

zeolita por los métodos CDA y BJH alude un efecto hacia la adsorción de 

componentes específicos definidos.  
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La relación Si/Al de la zeolita en su forma natural es de 3.35, el cual es un valor que 

se encuentra en el intervalo de lo reportado por otros autores. La selectividad de la 

chabasita natural hacia el intercambio de cationes es denotada como 

Na>Ca>K>Mg, presentando un máximo porcentaje global de intercambio atribuido 

al proceso de modificación con soluciones ácidas diluidas M (3 y 6). 

 

El espectro FTIR de la zeolita natural y modificadas mostraron espectros 

característicos en relación con los mecanismos de reacción sugeridos en este 

estudio, presentándose las bandas correspondientes a los grupos funcionales 

formados y que fueron sugeridos en cada etapa del mismo. 

 

Por lo anterior, se concluyó que no existe la necesidad de modificar químicamente 

la chabasita natural para utilizarla en el proceso de adsorción. Sin embargo, se 

investigó la capacidad de adsorción de la zeolita original (M0) y una zeolita 

modificada (M6), debida al mecanismo de reacción de la ecuación 2.4, con la 

finalidad de estudiar su selectividad. El aumento de la dosis de la zeolita en solución 

no reveló una relación directa en la adsorción de benceno, obteniendo un máximo 

porcentaje de adsorción en una zeolita natural con una dosis de 0.1g. Determinando 

la preferencia de adsorción del benceno sobre la zeolita modificada en el orden de 

M0_1 (18.08%), M6_2 (5.63%) y M0_2 (5.11%) en condiciones experimentales 

optimizadas. 

 

Los resultados obtenidos indican la potencialidad para la zeolita natural mexicana 

tipo chabasita como un material adsorbente/intercambiador iónico para tratar agua 

residual contaminada y utilizarla para aplicaciones de re-uso de agua. No obstante, 

se recomienda incrementar el número de repeticiones en el proceso de activación, 

con el fin de despojar al máximo a la zeolita de sus iones intercambiables y que 

beneficie sus propiedades texturales, que son base para resultados óptimos. 
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Por otra parte, con el fin de mejorar el conocimiento del mecanismo de interacción 

en el proceso de adsorción del benceno en una chabasita natural, se propone 

realizar un análisis adicional de equilibrio y cinético de adsorción y desorción. 
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