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Por este medio me permito informarle el porcentaje de similitud obtenido mediante
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Nomenclatura

%D = Porcentaje de desviacion promedio

%D = Porcentaje de desviacion

NHj = Amonio

a = Constante de ajuste del polinomio de la curva de calibracion.

a = Constante de la isoterma de Radke-Prausnitz, L/g.

Abs = Absorbancia

b = Constante de ajuste del polinomio de la curva de calibracion.

b = Constante de la isoterma de Radke-Prausnitz, L/g.

Ca = Concentracién de NH, en solucién acuosa, mg/L.

Cao = Concentracién inicial de NHj en solucién acuosa, mg/L.

CADN = Carbon Amorfo Dopado con Nitrogeno.

CC = Curva de calibracion.

Cecale = Concentracion calculada mediante la curva de calibracion, mg/L.

C. = Concentracién de NH, en el equilibrio, mg/L.

Cexp = Concentracion experimental, mg/L.

Cr = Concentraciéon de NH, en el equilibrio al final del proceso de desorcion, mg/L.

Cr = Concentracion final de la solucion neutralizante, eq/L.

CIC = Capacidad de Intercambio cationico

Cx = Concentracion inicial de la solucion neutralizante, mol/L.

Cs = Carga superficial, C/m2.

Csact = Concentracion de sitios activos, meq/g.
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Nomenclatura
N

Cr = Concentracion de la solucion titulante, meq/L.
dp = Didmetro promedio de poros, nm.
DTM = Diatomita.

DTM-Mg = Diatomita modificada con cloruro de magnesio.

. : . . : MgCl
DTM-MgOP = Diatomita modificada con la relacién optima de 8 Z/NaOH'

F = Constante de Faraday, 96485, C/mol.
FI = Fuerza Ionica
k = Constante de Freundlich, relacionada con la capacidad de adsorcion, (mg g*) (L mg")'/™.

K = Constante relacionada a la afinidad del adsorbato y el adsorbente de la isoterma de

Langmuir, L/mg.

m = Masa del adsorbente, g.

n = Factor de heterogeneidad o intensidad de adsorcion de Freundlich.

N = Numero de datos experimentales.

Na = Numero de Avogadro, 6.023x1023, moléculas/mol.

P = Presion del N2 en el equilibrio, atm.

P° = Presion de vapor de saturacion del N2 a 77 K, 1 atm.

pHpcc = pH al punto de carga cero.

q = Cantidad de soluto adsorbido por unidad de masa de adsorbente, mg/g.
qd = Cantidad de soluto que no se desorbid, mg/g.

(drev = Cantidad de NHj que permaneci6 adsorbida al final del experimento de desorcion, si

la desorcion fue reversible, mg/g
qeo = Cantidad de NH; adsorbido en el material al inicio de la desorcion, mg/g

q'"* = Moles de protones adsorbidos sobre el adsorbente a un cierto valor de pH, mol/g.
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N

gm = maxima masa de soluto que se adsorbe sobre el adsorbente, mg/g.
gmax = Maxima capacidad de adsorcion de los N componentes, mg/g.
R = Constante universal de los gases ideales, J/mol K.

SpeT = Area especifica, m?/g.

T = Temperatura, °C.

Ts = Temperatura estandar, 273.15 K.

V = Volumen de la solucion en el adsorbedor, L.

Va = Volumen de la solucion valorada de HCI o NaOH para alcanzar un cierto valor de pH

correspondiente a la curva del adsorbente, L.

Vg = Volumen de la solucién valorada de HCI o NaOH para alcanzar un cierto valor de pH

correspondiente a la curva del blanco, L

Vr = Volumen de la solucion sin NHy agregado al adsorbedor, L.
Vm = Volumen de la muestra de la solucion neutralizante, L.

V, = Volumen promedio de poros, cm3/g.

V1 = Volumen requerido de la solucion titulante, L.

B = Constante de la isoterma de Radke-Prausnitz.

XIX



Indice de Tablas

,
Indice
Publicaciones, congresos y reCoOnOCImMIeNtoS.......ccceeeeersrrcssricsssricssssncssssrcssssesssssssssssssns XV
NOMENCIATUL Auucernnreniininiieeensneessnecssnecsssnesssanesssanesssseesssssessssssssssessssssssssasssssasssssasssssase XVII
INAICE A€ TADIAS c.ccouvrunncrnercnrecnsesinnssessssnsessssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssess XXII
INAICE A FIGUIAS c.vuverecrnrererenseresessesessesssessessssessesessessssessesssessssessessssessesssessssssesessess XXITII
L. INErOAUCCION aocuueeneeiinniiniiitiiteesninietissessstessnssssssssesssssssssesssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssns 1
2. ANTECRUAECILES cuuueeeernreisneiissanicssnrecssseessssnesssseessssnsssssssssssesssssesssssessssssssssssssssasssssesssssssssssssses 5
2.1 Contaminacion del agua 5
2.2 Ciclo del nitrogeno 6
2.3 Quimica del amonio 7
2.3.1 Equilibrio acido-base de amonio 7
2.3.2 Especiacion del amonio 8
2.4 Toxicologia del amonio 9
2.5 Fuentes de contaminaciéon por amonio 10
2.5.1 Fuentes naturales: 10
2.5.2 Fuentes antropogénicas: 11
2.5.3 Movilidad ambiental: 11
2.6 Métodos de eliminacion de amonio en solucion acuosa 11
2.6.1 Cloracion al punto de quiebre 11
2.6.2 Nitrificaciéon biolégica 12
2.6.3 Nitrificacion/desnitrificacion biolégica 13
2.6.4 Arrastre con aire 14
2.6.5 Intercambio iénico 15
2.6.6 Adsorcion 16
2.7 Fundamentos de adsorcién 16
2.7.1 Modelos de isotermas de adsorcion 19
2.7.2 Materiales adsorbentes 21
2.8 Diatomita 24
2.9 Carbo6n amorfo dopado con nitrégeno 26
2.10 Adsorcion de amonio sobre diferentes materiales y nanomateriales 29
2.10.1 Arcillas naturales y modificadas 29
2.10.2 Zeolitas naturales y sintéticas 30

XX



Indice de Tablas

2.10.3 Biochar y adsorbentes carbonosos 30
2.10.4 Nanomateriales y adsorbentes avanzados 31

3. Justificacion, Hipotesis y ODjJetivos ...c.eeccvveiciveriissnnicssnncssnncssnnsssnsisssnsssssssssssssssanes 32
3.1 Justificaciéon 32
3.2 Hipotesis 33
3.3 Objetivos 33
4. APAratos Y SUSEANICIAS ccccvuerrersrsnrecssssansecsssnssossssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssss 35
4.1 Materiales adsorbentes 35
4.2 Reactivos 35
4.3 Soluciones reactivo y patrén 36
4.4 Instrumentos y equipos analiticos 38
4.5 Adsorbedor experimental de lote 42
Referencias BiDlIOZrafiCas ......ccoeeecveiiiiiiiiseneninninsencssnicssnncsssnecssssncssssnessssscsssssessssscses 136

XXI



Indice de Tablas
]
Indice de Tablas

Tabla 2.1 Capacidades de adsorcion obtenidas para la eliminaciéon de amonio sobre

diversos materiales adsorbentes. 24
Tabla 4.1 Lista de reactivos empleados en el desarrollo experimental. 35

Tabla 4.2 Descripcion de la forma de preparacion de soluciones patrén y de

reactivos. 37

Tabla 4.3 Instrumentos y equipos analiticos. 38

XXII



Indice de Figuras

|
Indice de Figuras
Figura 2.1 Diagrama de especiacion del ion amonio NHj. 8

Figura 2.2 Representacion esquematica de la superficie de silice amorfa presente en

la diatomita. 25
Figura 2.3 Ilustracion esquematica del mecanismo de formacion de CADN. 27
Figura 4.1 Adsorbedor experimental de lote. 42

XXIII



Capitulo 1 Introduccion

1. Introduccion

El nitrégeno es uno de los elementos mas abundantes e importantes para la vida en la
Tierra, ya que forma parte de compuestos esenciales como proteinas, aminoacidos y acidos
nucleicos. Su circulacion en el medio ambiente ocurre mediante el ciclo biogeoquimico del
nitrégeno, un conjunto de procesos fisico-quimicos y biologicos que permiten la
transformacion continua de este elemento entre la atmosfera, el suelo, los organismos vivos
y los sistemas acuaticos. Entre las principales etapas de este ciclo se encuentran la fijacion
del nitrégeno atmosférico, la asimilacion por los organismos vivos, la amonificacion de la
materia organica, la nitrificacion y la desnitrificacion. Estos procesos regulan la
disponibilidad de nitrogeno en diferentes formas quimicas y contribuyen al mantenimiento

del equilibrio ecolédgico de los ecosistemas (Kuypers et al., 2018).

Dentro del ciclo del nitrgeno, el amonio (NH}) constituye una de las principales
especies de este elemento. La formacion de este ocurre principalmente durante la etapa de
amonificacion, en la que los microorganismos descomponen la materia orgdnica nitrogenada
y liberan nitrégeno en forma de amonio. Posteriormente, este compuesto puede ser asimilado
por plantas y otros organismos o se transforma en nitritos y nitratos mediante procesos de
nitrificacion. Estas transformaciones son fundamentales para el reciclaje natural del

nitrégeno y para el adecuado funcionamiento de los ecosistemas acudticos y terrestres.

Sin embargo, las actividades antropogénicas han alterado significativamente el
equilibrio natural del ciclo del nitrégeno. El crecimiento poblacional, el desarrollo de las
actividades agricolas y pecuarias, el uso intensivo de fertilizantes nitrogenados y las
descargas de aguas residuales domésticas e industriales han incrementado considerablemente
la cantidad de compuestos nitrogenados liberados al ambiente. Como consecuencia, las
concentraciones de amonio en numerosos cuerpos de agua han incrementado en las tltimas
décadas, lo que ha ocasionado que esta problematica ambiental sea un tema de interés a nivel

mundial.
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Gran parte de estos compuestos terminan incorporandose a aguas superficiales y

subterraneas, afectando la calidad de uno de los recursos méas importantes para la vida que es
el agua. Aunque aproximadamente el 71 % de la superficie terrestre esta cubierta por agua,
cerca del 97 % corresponde a agua salada, mientras que solo una pequefia fraccion se
encuentra disponible como agua dulce apta para el consumo humano y otras actividades
esenciales. Debido a esta disponibilidad limitada, la proteccion y conservacion de los

recursos hidricos constituyen una prioridad a nivel mundial.

El agua desempefia un papel fundamental en el desarrollo de los ecosistemas y
constituye un elemento indispensable para las actividades domésticas, agricolas, industriales
y energéticas. Ademas de satisfacer necesidades basicas de la poblacion, es un recurso
estratégico para el desarrollo econdmico y el bienestar social. Sin embargo, el deterioro de la
calidad del agua provocado por la presencia de contaminantes representa uno de los
principales desafios ambientales del siglo XXI, debido a sus implicaciones ecoldgicas,

econdmicas y sanitarias.

La presencia de amonio en concentraciones elevadas puede ocasionar diversos efectos
negativos sobre los ecosistemas acuaticos. Entre los impactos mas importantes se encuentran
los procesos de eutrofizacion, los cuales favorecen el crecimiento excesivo de algas y
microorganismos, causando asi alteraciones en el equilibrio ecologico y disminucion en la
concentracion de oxigeno disuelto. Asimismo, la transformacion del amonio en otras
especies nitrogenadas puede contribuir al deterioro de la calidad del recurso hidrico y afectar

los diferentes usos del agua.

Desde el punto de vista sanitario, la presencia de amonio en fuentes destinadas al
abastecimiento de agua puede afectar las caracteristicas fisicas y quimicas de este recurso e
interferir con algunos procesos de tratamiento y desinfeccion. Debido a lo anterior, diversos
organismos internacionales han establecido criterios para su control. La Organizacion
Mundial de la Salud establece un valor guia de 0.5 mg/L de amonio en agua destinada al
consumo humano, resaltando la importancia de monitorear y reducir las concentraciones de
este contaminante para proteger la salud publica y garantizar la calidad del agua (WHO,

2022).
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Ante esta problematica, existe un gran interés en el desarrollo de tecnologias

eficientes y sostenibles para la eliminacion de amonio en solucion acuosa, entre las cuales la
adsorcion en fase acuosa ha recibido especial atencion debido a su capacidad para transferir
y retener especies contaminantes sobre la superficie de un material s6lido mediante
interacciones fisicas y/o quimicas. Ademas, este proceso destaca por su elevada eficiencia,
facilidad de operacidon, bajos requerimientos energéticos y la posibilidad de emplear
materiales naturales o modificados como adsorbentes; por ello, la busqueda de materiales
con alta capacidad de adsorcion de amonio representa una alternativa prometedora para el
tratamiento de aguas contaminadas, debido a su potencial de aplicacion, simplicidad

operativa y viabilidad econémica.

Diversos materiales adsorbentes han sido evaluados para la eliminacion de amonio en
solucion acuosa, entre ellos resinas de intercambio idnico, zeolitas naturales y sintéticas,
biochars obtenidos a partir de biomasa, materiales arcillosos modificados y diferentes
compositos hibridos. Sin embargo, factores importantes a considerar en estos materiales son
los costos de produccion y regeneracion, asi como la disponibilidad de la materia prima. Por
esta razon, la busqueda de nuevos adsorbentes contina siendo un drea activa de
investigacion, con el objetivo de desarrollar materiales que presenten mayores capacidades
de adsorcion, mejor estabilidad, menor costo e impacto ambiental. En este contexto, los
materiales de origen natural y aquellos modificados quimicamente han despertado un interés
creciente debido a su potencial para combinar eficiencia de remocidn, sustentabilidad y

viabilidad econdémica (Mugwili et al., 2023).

Entre los materiales adsorbentes estudiados en este trabajo para la eliminacion de
amonio destacan la diatomita y materiales carbonosos avanzados como el carbon amorfo
dopado con nitrégeno. Estos materiales tienen propiedades estructurales y superficiales que
favorecen la adsorcion de contaminantes; sin embargo, en algunos casos su capacidad de
adsorcion puede ser limitada por la naturaleza de sus sitios activos. Por esta razon, se han
estado desarrollado estrategias de modificacion superficial orientadas a mejorar sus
capacidades de adsorcion. Una de estas estrategias consiste en la incorporacion de 6xido de

magnesio (MgO) sobre la superficie de la diatomita mediante procesos de impregnacion
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quimica, lo que puede incrementar la disponibilidad de sitios activos y favorecer la remocion

de especies nitrogenadas en solucion acuosa (Zhang et al., 2023).

Este trabajo de investigacion contribuye al incremento y optimizacion de la capacidad
de diferentes materiales y nanomateriales adsorbentes para adsorber amonio en solucion
acuosa. Se evalu6 la capacidad de adsorcion de cada material y se analiz6 la influencia de
sus caracteristicas fisicoquimicas sobre la capacidad de adsorcidon. Asimismo, se investigo el
efecto de variables de operacion como el pH, la temperatura y la fuerza ionica de la solucion
en la capacidad para adsorber amonio. Los resultados obtenidos contribuyen al entendimiento
de los mecanismos involucrados en la adsorcion de especies nitrogenadas y proporcionan
informacion relevante para el desarrollo de alternativas eficientes para el tratamiento de

aguas contaminadas.
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2. Antecedentes

2.1 Contaminacion del agua

La disponibilidad de agua de buena calidad es indispensable para satisfacer las
necesidades de la poblacién y mantener el funcionamiento de los ecosistemas. Ademas de ser
necesaria para el consumo humano, este recurso participa en la produccion de alimentos, la
agricultura, los procesos industriales y diversas actividades que sustentan el desarrollo de la
sociedad. Debido a ello, el acceso al agua potable ha sido reconocido como un derecho
humano fundamental. Sin embargo, garantizar su disponibilidad y proteger las fuentes de
abastecimiento contintia siendo uno de los principales retos ambientales del siglo XXI.

Aunque aproximadamente el 71 % de la superficie terrestre esta cubierta por agua,
cerca del 97.5 % corresponde a agua salada y inicamente alrededor del 2.5 % es agua dulce.
De esta ultima, la mayor parte permanece almacenada en glaciares, casquetes polares y
acuiferos profundos, por lo que s6lo una fraccion muy pequena se encuentra disponible para
el consumo humano y otras actividades. Se estima que apenas alrededor del 0.036 % del agua
total del planeta puede aprovecharse de forma directa (Jayaswal et al., 2018). Esta limitada
disponibilidad resalta la importancia de proteger los recursos hidricos y promover su uso
sostenible. A esta situacion se suma el deterioro progresivo de la calidad del agua. En las
ultimas décadas, el crecimiento de la poblacion, la expansion de las zonas urbanas, el
desarrollo industrial y la intensificacion de las actividades agricolas han incrementado la
descarga de contaminantes hacia rios, lagos y acuiferos. Como consecuencia, la
disponibilidad de agua apta para consumo humano ha disminuido en muchas regiones del
mundo, afectando tanto al medio ambiente como a la salud de la poblacién (Li 'y Wu, 2019;
Mumbi y Watanabe, 2022).

La contaminacion del agua puede originarse por causas naturales o por actividades
antropogénicas. Entre las primeras se encuentran algunos procesos geoldgicos, el cambio
climatico y determinados fendmenos naturales. Sin embargo, en la actualidad las actividades
humanas representan la principal fuente de contaminaciéon de los cuerpos de agua. Las
descargas de aguas residuales sin tratamiento, los efluentes industriales, el uso intensivo de

fertilizantes y plaguicidas en la agricultura, asi como el crecimiento urbano y el manejo
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inadecuado de los residuos, favorecen la incorporacion de una gran variedad de

contaminantes al medio acuatico (Akhtar et al., 2021).

Los contaminantes presentes en el agua incluyen compuestos organicos,
microorganismos patdégenos, residuos de origen agricola, solidos suspendidos, contaminantes
térmicos, materiales radiactivos, nanocontaminantes y compuestos inorganicos, entre los que
destacan diversas sales y metales (Ghangrekar y Chatterjee, 2018a). La presencia de estos
contaminantes reduce la calidad del agua y limita su aprovechamiento para consumo humano,
actividades agricolas e industriales. Ademads, representa un riesgo para la salud de la
poblacion y hace necesario el desarrollo de tecnologias de tratamiento cada vez mas

eficientes para garantizar un suministro seguro de agua (Shah et al., 2023).

2.2 Ciclo del nitrogeno

El ciclo del nitrégeno es un proceso biogeoquimico esencial que describe la
transformacion y circulacion del nitrégeno en diferentes formas quimicas dentro del medio
ambiente, a través de la atmdsfera, el suelo, el agua y los seres vivos. Este ciclo permite que
el nitrogeno, indispensable para la sintesis de aminoacidos, proteinas y acidos nucleicos, sea
accesible para los organismos (Canfield et al., 2010).

Se compone de varias etapas interconectadas:

1. Fijacion del nitrogeno:

En esta etapa, el nitrogeno molecular (N,) que constituye el 78% del aire
atmosférico es transformado en compuestos utilizables por las plantas, como el
amonio (NHj). Este proceso puede ser bioldgico, realizado por bacterias fijadoras
como Rhizobium, que viven en simbiosis con raices de leguminosas, o no biolédgico,
como la fijacion por rayos y tormentas eléctricas, que convierte (N,) en oxidos de
nitrégeno (NOy) que se disuelven como nitratos en el suelo.

2. Amonificacion:

Esta etapa consiste en la transformacion de materia organica nitrogenada
(proteinas, urea, aminodcidos) en amonio (NHF) gracias a la accion de
microorganismos descomponedores. Esta etapa ocurre durante la degradacion de
restos organicos y excretas de animales y plantas muertas, representando una fuente

importante de amonio en suelos y cuerpos de agua.
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3. Nitrificacion:

Este es un proceso biologico que consta de dos etapas y es llevado a cabo por
bacterias quimioautdtrofas:
o Nitrosacion: Bacterias del género Nitrosomonas convierten el amonio
(NH}) en nitrito (NO3).
o Nitratacion: Bacterias del género Nitrobacter oxidan el nitrito en nitrato
(NO3), que es la forma de nitrégeno mas asimilable por las plantas.
4. Asimilacion:
Las plantas absorben el nitrato (NO3) y el amonio (NHJ) del suelo a través
de sus raices e incorporan estos iones a moléculas orgénicas como aminodcidos y
proteinas. Luego, los animales consumen estas plantas y utilizan el nitrogeno para sus
propios procesos metabolicos.
5. Desnitrificacion:
En esta etapa, el nitrato (NO3) se reduce a nitrogeno molecular (N,) o a
6xidos de nitrogeno gaseosos (como (N, 0)), realizada por bacterias anaerobias como
Pseudomonas y Clostridium, especialmente en ambientes anaerobios. Este proceso

recupera el nitrégeno a la atmosfera y cierra el ciclo.

2.3 Quimica del amonio

El amonio (NHF) es un ion inorgénico que representa una forma reducida del
nitrogeno y desempefia un papel clave en procesos ambientales, agricolas e industriales. El
comportamiento quimico de este ion esta intimamente relacionado con el equilibrio con el

amoniaco (NHj3), su forma no ionizada, y con el pH del medio.

2.3.1 Equilibrio acido-base de amonio
En soluciones acuosas, el amonio (NH}) y el amoniaco (NH;) estan en equilibrio
segun la reaccion:
NH, = NH;+H" Q.1
Este equilibrio depende principalmente del pH. A pH bajos, predomina la forma

ionica NH, mientras que a pH mas altos (alcalinos), se incrementa la proporcion de NHs.
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La constante de disociacion (pK,) del NHS es aproximadamente 9.25, lo que significa que,

a pH mayores a este valor, predomina el amoniaco libre, que es mas toxico para los

organismos acuaticos.

2.3.2 Especiacion del amonio

Un diagrama de especiacion muestra como varia la fraccion de NH; y NH; con el pH de
la solucién. Por ejemplo, a pH 7, mas del 99% del nitrégeno estd como NH , pero a pH 9.5,
la proporcion de NH; aumenta significativamente. Esto tiene implicaciones directas en la

toxicidad ambiental.
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Figura 2.1. Diagrama de especiacion del ion amonio NHj .

El amonio es altamente soluble en agua, pero tiende a ser inmovilizado en el suelo
debido a su atraccion por particulas cargadas negativamente (arcillas). En cuerpos de agua,
su persistencia depende de la temperatura, pH, oxigenacion y presencia de microorganismos

nitrificantes.
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2.4 Toxicologia del amonio

Los compuestos nitrogenados son nutrientes esenciales para los organismos vivos; sin
embargo, su presencia en exceso en aguas residuales puede provocar problemas de
contaminacion ambiental, tales como la reduccion de la concentracion de oxigeno disuelto
en aguas receptoras, eutrofizacion, toxicidad para la vida acudtica y alteraciones en la calidad
del agua. Ademas, el exceso de nitrogeno puede limitar los procesos de tratamiento y afectar
el potencial de reutilizacion del agua, por lo que su eliminacién constituye un aspecto
fundamental en el tratamiento de aguas residuales (Mishra et al., 2022).

Por lo anterior el control de estos compuestos nitrogenados en aguas residuales es una
actividad importante para la salud publica.

La eutrofizacion es un problema ambiental relacionado directamente con altas
concentraciones de amonio en rios lagos y estuarios. Esta se define como el crecimiento
excesivo de plantas y algas, resultando en una sobre fertilizacion de los cuerpos acuéaticos.
La eutrofizacion provoca turbiedad en aguas claras, problemas de olores y disminucion de
concentracion de oxigeno, lo cual afecta a las plantas y animales acuaticos (Smith, 2003).

La toxicidad del amonio en organismos acudticos se atribuye principalmente a la
fraccién de amoniaco disuelto en solucién acuosa mientras que el amonio se considera
relativamente menos toxico, el amoniaco disuelto es dafiino para los peces a concentraciones
de 0.05 mg/L y es mortal a 2 mg/L. Una concentracion de nitrogeno amoniacal menor a un 1
mg/L no causa problemas de toxicidad en aguas receptoras (Sawyer et al.,1994; Mishra et al.,
2022).

Debido a los problemas ambientales causados por la presencia de amonio en los
sistemas acuaticos, la agencia de proteccion ambiental de Estados Unidos ha recomendado
reducir la concentraciéon de amonio a niveles menores de un miligramo por litro (Jama y
Yucel., 1990; Mugwili et al., 2023). En México, actualmente no se establece un limite
maximo permisible especifico para nitrégeno amoniacal en las descargas de aguas residuales
hacia cuerpos receptores de aguas superficiales. Sin embargo, la NOM-001-SEMARNAT-
2021 establece los limites permisibles de diversos contaminantes en las descargas de aguas
residuales en cuerpos receptores propiedad de la Nacion, incluyendo parametros relacionados
con el nitrogeno total. Esta regulacion busca prevenir la contaminacion de los cuerpos de

agua y proteger su calidad para usos posteriores. El nitrégeno total corresponde a la suma de

9
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nitrogeno amoniacal organico, nitritos y nitratos. Adicionalmente, La Organizacién Mundial

de la Salud (OMS) establece un valor guia de 0.5 mg/L para amonio en aguas destinadas al
consumo humano, aunque este limite es por razones indicativas de contaminacién y no por
toxicidad directa. En diversas fuentes se han encontrado niveles superiores a 3 mg/L, lo cual

indica presencia de aguas residuales o materia organica en descomposicion.

o Efectos sobre organismos acuaticos:

El amoniaco libre afecta el sistema nervioso de los peces y altera el equilibrio
acido-base de los organismos acuaticos. A concentraciones superiores a 0.05 mg/L de
NH; se pueden observar efectos cronicos como estrés fisioldgico, reduccion en la tasa
de crecimiento, dafio a las branquias, y alteraciones reproductivas. Niveles superiores
a 0.2-0.3 mg/L pueden ser letales para muchas especies (Randall y Tsui, 2002).

o Toxicidad indirecta:

Ademas del dafio directo, el amonio puede contribuir a la eutrofizacion,
promoviendo el crecimiento excesivo de algas y disminuyendo los niveles de oxigeno
disuelto, lo cual perjudica a la fauna acudtica y altera el equilibrio ecologico (Smith,

2003).

2.5 Fuentes de contaminacion por amonio

El amonio es descargado a los cuerpos de agua y al suelo por diversas fuentes, tanto
naturales como antropogénicas, siendo estas Ultimas las mas relevantes desde el punto de

vista ambiental.

2.5.1 Fuentes naturales:

Incluyen la descomposicion de materia organica, excreciones animales,
actividad microbiologica en suelos y humedales. Estas fuentes mantienen un fondo

natural de amonio en el ambiente, usualmente en niveles bajos.

10
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2.5.2 Fuentes antropogénicas:

o Aguas residuales domésticas: El amonio es un producto comun en la orina y
desechos organicos humanos. Las plantas de tratamiento ineficientes o descargas
directas contribuyen significativamente a su acumulacion.

o Agricultura y ganaderia: El uso excesivo de fertilizantes nitrogenados y el
manejo inadecuado de estiércol animal generan lixiviacion de amonio hacia
cuerpos de agua y acuiferos.

o Industrias quimicas y alimentarias: Descargas de efluentes industriales
contienen amonio como subproducto de procesos de fermentacion, sintesis
quimica y tratamiento de alimentos.

o Vertederos y lixiviados: La degradacion anaerobia de residuos solidos produce

amonio, que puede filtrarse al suelo y aguas subterraneas.

2.5.3 Movilidad ambiental:

El amonio, aunque retenido por la materia organica y particulas del suelo,
puede ser arrastrado por lluvias intensas hacia arroyos, rios y lagos. En cuerpos de
agua, bajo condiciones anaerobias o de sobrecarga orgénica, puede acumularse en

concentraciones peligrosas para el ecosistema.

2.6 Métodos de eliminacion de amonio en solucion acuosa

El amonio se puede eliminar de las aguas residuales empleando diversos métodos
fisico-quimicos y bioldgicos. En estos se incluyen a la cloracion al punto de quiebre,

nitrificacion, desnitrificacion, arrastre con aire, intercambio i6nico y adsorcion.

2.6.1 Cloracion al punto de quiebre

La cloraciéon al punto de quiebre es un método utilizado para la eliminacion del
nitrégeno amoniacal en aguas residuales. Consiste en la oxidacion del ion amonio (NHY) a
nitrogeno molecular (N,) y otros compuestos estables mediante la adicion controlada de
cloro. Los compuestos clorados comtiinmente empleados en este proceso incluyen el cloro

gaseoso (Cl,), hipoclorito de sodio (NaClO) e hipoclorito de calcio (Ca(Cl0),), siendo el
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cloro gaseoso uno de los mas utilizados debido a su alta eficiencia y la reaccion global es
(Metcalf y Eddy., 1996; Yang et al., 2005).

Cl,+H,0 — HOCI+H +CI 2.2)

2NH;+3HOCI — N,+3H,0+3HCI 2.3)

Este proceso se basa en alcanzar un punto critico en el que todo el amonio reacciona
con el cloro afiadido, generando productos como mono-, di- y tricloraminas durante las etapas
intermedias. Una vez que se supera este punto, el cloro libre comienza a aparecer en el
sistema, indicando que el nitrogeno amoniacal ha sido completamente oxidado, lo cual marca
el “punto de quiebre”.

Aunque la cloracion al punto de quiebre es efectiva, su aplicacion es mas comun en
aguas con bajas concentraciones de amonio, ya que el proceso se vuelve econdmicamente
inviable en niveles mas elevados. Por ejemplo, para concentraciones de amonio entre 25 y
40 mg/L, la demanda de cloro puede alcanzar hasta diez veces la cantidad de amonio
presente, lo cual implica un alto consumo de reactivos y un aumento significativo en los
costos de operacion (Jorgensen et al., 1976; Yang et al., 2005).

Ademas, si no se controla adecuadamente, este método puede generar subproductos
no deseados como las cloraminas o incluso compuestos orgénicos clorados, los cuales pueden
representar riesgos para la salud humana y el medio ambiente. Por ello, su aplicacion requiere

de un monitoreo cuidadoso y un disefio adecuado segun las caracteristicas del agua a tratar.

2.6.2 Nitrificacion biologica

La nitrificacion bioldgica es un proceso en el cual el nitrégeno amoniacal presente en
las aguas residuales se transforma en nitrato (NO3) mediante una secuencia de reacciones
biologicas que ocurren en condiciones aerobicas. Este proceso se desarrolla en dos etapas
sucesivas, catalizadas por diferentes tipos de bacterias especializadas: Nitrosomas y
Nitrobacterias (Prosser, 1989; Ren et al., 2020).

En la primera etapa, las bacterias del género Nitrosomas oxidan al amonio (NHj) a
nitrito (NO3 ). Posteriormente, en la segunda etapa, las Nitrobacterias convierten el nitrito en
nitrato. Estas reacciones se describen generalmente mediante las siguientes ecuaciones

bioquimicas:
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N Nitrosomas ) n
2NH,; + 30, _— 2NO; +4H" + 2H,0 2.4)
_)
i Nitrobacterias i
2NO; + 0O, _— 2NO3 2.5)
_)

Ambas reacciones son exotérmicas, y la energia liberada durante el proceso es
utilizada por los microorganismos nitrificantes para su crecimiento, mantenimiento celular y
generacion de energia. Ademas, una fraccion del amonio es asimilada directamente por los
microorganismos como fuente de nitrégeno para la sintesis de componentes celulares.
Aunque los organismos nitrificantes estan presentes de forma natural en la mayoria de los
sistemas aerobios de tratamiento bioldgico, su abundancia suele ser limitada. En los procesos
biologicos convencionales, representan una fraccion muy pequefia de la biomasa microbiana
total, con valores tipicos menores al 8.3% (Wells et al., 2009).

Cabe destacar que, en ciertas industrias, como las dedicadas a la produccion de
fertilizantes, alimento para animales o compuestos orgéanicos, las aguas residuales suelen
contener concentraciones muy elevadas de nitrogeno amoniacal. En estos casos, la aplicacion
de la nitrificacion bioldgica como método de tratamiento puede resultar economicamente
inviable debido a los altos requerimientos de oxigeno y el control riguroso del proceso

(Mishra et al., 2022).

2.6.3 Nitrificacion/desnitrificacion biologica

Este método se basa en un tratamiento bioldgico secuencial que consta de dos etapas
principales. En la primera, denominada nitrificacion, el nitrégeno amoniacal (NHy) es
oxidado a nitrato (NO3) bajo condiciones aerobicas, mediante la accion de bacterias
nitrificantes como Nitrosomas y Nitrobacterias. En la segunda etapa, conocida como
desnitrificacién, el nitrato es reducido a nitrogeno molecular (N,) en condiciones
anaerobicas o anoxicas, liberandose a la atmosfera en forma de gas (Kosgey et al., 2022).

Durante la desnitrificacion, los microorganismos utilizan los iones nitrato (NO;) y
nitrito (NO,) como aceptores de electrones en lugar de oxigeno, facilitando asi su respiracion

en ambientes sin oxigeno molecular. Este proceso convierte el nitrogeno combinado en
formas gaseosas, lo que representa una ruta eficaz para la eliminacion total del nitrogeno del

agua residual (Mishra et al., 2022).
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La reduccion del nitrato puede llevarse a cabo mediante dos tipos de mecanismos

enzimaticos siguientes:

Reduccién asimilativa: en la cual el nitrato (N-NOJ) es reducido a nitrogeno
amoniacal, el cual es posteriormente incorporado a los compuestos celulares durante la
biosintesis. Este proceso ocurre inicamente cuando el nitrogeno esta disponible como nitrato.
Reduccion catabolica: en este caso, el nitrato es reducido hasta nitrogeno molecular (N,),
completando la ruta de desnitrificacion. Esta via tiene un papel energético, ya que
proporciona electrones para el metabolismo celular (Metcalf y Eddy., 1996).

A pesar de su eficiencia, este método presenta algunas limitaciones. No es adecuado
para tratar aguas residuales que contienen compuestos toxicos que puedan inhibir la actividad
microbiana. Ademas, requiere un disefo cuidadoso, ya que es dificil de automatizar, consume
un espacio fisico considerable y exige un control preciso de las condiciones ambientales. Sin
embargo, su costo operativo es moderado, lo que lo hace viable para su aplicacion en plantas

de tratamiento de gran escala (Jorgensen et al., 1976).

2.6.4 Arrastre con aire

El arrastre con aire, también conocido como stripping de amoniaco, es un método
fisico utilizado para la eliminacion del nitrogeno amoniacal disuelto en aguas residuales. Este
proceso se basa en la volatilizacion del amoniaco (NH3), que ocurre cuando el equilibrio
quimico entre el ion amonio (NH,) y el amoniaco disuelto se desplaza hacia la formacién de
este ultimo bajo condiciones de pH elevado (Yang et al., 2022).

En particular, cuando el pH de la solucidn se ajusta a valores alcalinos, tipicamente
entre 10.5 y 11.5, la forma predominante del nitrégeno en solucion es el amoniaco libre
(NH3), el cual posee una baja solubilidad en agua. Bajo estas condiciones, es posible remover
el amoniaco mediante el barrido o burbujeo de aire a través del agua, promoviendo su
transferencia desde la fase liquida a la fase gaseosa (Jorgensen et al., 1976).

Aunque este método puede ser eficiente en ciertos casos, su aplicacion esta limitada
a situaciones especificas en las que ya se requiere mantener un pH elevado por otras razones
de proceso. De lo contrario, el ajuste continuo del pH y el uso de grandes volimenes de aire

implican costos de operacion y de mantenimiento considerablemente altos.
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Adicionalmente, el arrastre con aire no es adecuado en ambientes de baja temperatura, ya

que la solubilidad del amoniaco en agua depende fuertemente de la temperatura: a menor
temperatura, el amoniaco tiende a permanecer disuelto, reduciendo asi la eficiencia del
proceso (Mugwili et al., 2023).

Por estas razones, el arrastre con aire se considera una tecnologia viable solo en
condiciones de operacion muy particulares, generalmente en procesos industriales

especificos donde el control del pH y la temperatura ya esta contemplado.

2.6.5 Intercambio ionico

El intercambio idnico es un proceso mediante el cual el ion amonio (NHj) presente
en soluciones acuosas es removido al ser intercambiado por otros cationes previamente
fijados en la superficie de un material s6lido insoluble, conocido como intercambiador i6nico
(Metcalf'y Eddy., 1996). Este mecanismo es ampliamente utilizado en el tratamiento de aguas
residuales, particularmente para eliminar compuestos nitrogenados.

Una de las principales ventajas de este método es su alta eficiencia a bajas
temperaturas, especialmente por debajo de 15 °C, lo cual representa una ventaja significativa
frente a procesos bioldgicos cuya eficiencia puede ser disminuida a condiciones frias.

Entre los materiales mas utilizados como intercambiadores ionicos destacan las
zeolitas naturales y minerales microporosos con alta capacidad de retencion idnica. En
particular, la clinoptilolita es una de las zeolitas mas empleadas para la remocidon de amonio
debido a su alta selectividad por el ion NHa", incluso en presencia de otros cationes
competidores, su bajo costo y su abundante disponibilidad en la naturaleza (Leyva Ramos et
al., 2004; Jama y Yucel, 1990).

Estudios posteriores han demostrado que la chabasita, otra zeolita natural, posee una
mayor capacidad de intercambio i6nico (Leyva Ramos y Monsivais Rocha., 2010) que la
clinoptilolita. Sin embargo, su uso estd limitado debido a su baja disponibilidad geolégica,
lo que reduce su viabilidad a escala industrial.

A pesar de sus ventajas, el intercambio 16nico con zeolitas suele ser mas costoso que
otros métodos como la nitrificacion/desnitrificacion. Ademas, el material debe ser regenerado
una vez saturado con amonio, lo que afiade una etapa adicional al proceso de operacion.

No obstante, este método ofrece los beneficios siguientes frente a otras tecnologias:
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e Es facil de automatizar,

e No depende de factores climatologicos, ni de la actividad microbiologica

o Requiere poco espacio fisico para su implementacion.

Estas caracteristicas lo convierten en una alternativa viable para instalaciones compactas,
aplicaciones especificas o situaciones en las que los métodos convencionales presentan

limitaciones.
2.6.6 Adsorcion

La adsorcion es una de las tecnologias mas empleadas para la remocion de amonio en
solucion acuosa debido a su elevada eficiencia, simplicidad de operacion y bajo consumo
energético. En comparacion con otros métodos de tratamiento, este proceso permite trabajar
con una amplia variedad de materiales adsorbentes, tanto naturales como sintéticos o
modificados, lo que ha favorecido su aplicacion en el tratamiento de aguas residuales
municipales, industriales y agricolas (Crini y Lichtfouse, 2019; Dotto y McKay, 2020).

El desempefio de esta tecnologia depende principalmente de las propiedades del
adsorbente y de las condiciones de operacion del sistema, por lo que en los ultimos afios se
ha orientado un gran esfuerzo al desarrollo y modificacién de materiales con mayor
capacidad de adsorcion y selectividad hacia el ion amonio. Debido a estas caracteristicas, la
adsorciéon se considera una alternativa prometedora para el tratamiento de aguas

contaminadas (Wang y Guo, 2020).

2.7 Fundamentos de adsorcion

La adsorcion es una de las tecnologias mas utilizadas para la remocion de
contaminantes presentes en soluciones acuosas debido a su elevada eficiencia y a la gran
variedad de materiales que pueden emplearse como adsorbentes. Este proceso consiste en la
transferencia de moléculas o iones, denominados adsorbatos, desde la fase liquida hacia la
superficie de un sélido, donde permanecen retenidos por diferentes tipos de interacciones
(Wang y Guo, 2020a).

En comparacion con otros métodos de tratamiento de agua, la adsorcion presenta diversas
ventajas, entre las que destacan su operacion sencilla, bajo costo de implementacion, facil
mantenimiento y alta eficiencia para remover contaminantes incluso cuando se encuentran

en bajas concentraciones. Ademas, en muchos sistemas es posible regenerar el adsorbente
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mediante un proceso de desorcidon, permitiendo su reutilizacion en varios ciclos de operacion

y disminuyendo los costos del tratamiento (Dotto y McKay, 2020; Chakraborty et al., 2020;
Tripathi y Rawat Ranjan, 2015).
La eficiencia de un proceso de adsorcion depende de la interaccion entre las propiedades del
adsorbente, las caracteristicas del adsorbato y las condiciones de operacion. Variables como
el pH, la temperatura, el tiempo de contacto y la presencia de otras especies en solucion
pueden modificar el equilibrio de adsorcion y, por lo tanto, la cantidad de contaminante
retenida por el material. A continuacion, se describen los factores que ejercen mayor
influencia sobre este proceso (Pourhakkak et al., 2021; Rathi y Kumar, 2021; Leyva-Ramos,
2010).
e pH de la solucion
El pH es uno de los pardmetros que mayor influencia ejerce sobre la adsorcion. Su
variacion modifica la carga superficial del adsorbente y también la forma quimica en la que
se encuentra el adsorbato en solucion. Dependiendo de estas condiciones, pueden favorecerse
o disminuir las interacciones entre ambas especies, lo que se refleja directamente en la
capacidad de adsorcion del material (Crini y Badot, 2010).
e Tiempo de contacto
Durante el proceso de adsorcion, la cantidad de contaminante retenida aumenta
conforme transcurre el tiempo hasta alcanzar el equilibrio. Al inicio del proceso existe una
gran cantidad de sitios activos disponibles, por lo que la velocidad de adsorcion suele ser
elevada. Posteriormente, conforme estos sitios son ocupados, la velocidad disminuye hasta
que la cantidad adsorbida permanece practicamente constante (Crini y Badot, 2010).
e Temperatura
La influencia de la temperatura depende de la naturaleza del proceso de adsorcion.
En sistemas exotérmicos, un incremento de la temperatura generalmente ocasiona una
disminucion de la capacidad de adsorcion. En cambio, cuando el proceso es endotérmico, el
aumento de la temperatura favorece la retencion del adsorbato sobre la superficie del
material. En algunos sistemas, el efecto de esta variable puede ser poco significativo (Crini

y Badot, 2010).
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e Propiedades de textura del adsorbente

Las caracteristicas fisicas del adsorbente desempefian un papel importante en la
eficiencia del proceso. Propiedades como el area superficial especifica, el volumen y
didmetro de poro, asi como el tamafio de particula, determinan la cantidad de sitios activos
disponibles y la facilidad con la que el adsorbato puede difundirse hacia el interior de la
estructura porosa. En términos generales, un mayor desarrollo de la porosidad favorece el
proceso de adsorcion, siempre que las dimensiones de los poros permitan el acceso de las
especies presentes en la solucion (Rouquerol et al., 2014).

e Naturaleza del soluto
Las propiedades del contaminante también influyen en el comportamiento del sistema de
adsorcion. La solubilidad, el tamafio molecular, la geometria, la polaridad y el estado de
ionizacion pueden favorecer o limitar la interaccion con la superficie del adsorbente. Por
ejemplo, moléculas de gran tamafio pueden presentar dificultades para ingresar a los poros
del material, mientras que especies altamente solubles suelen requerir una mayor afinidad
por el adsorbente para ser removidas eficientemente (Rouquerol et al., 2014).

e Competencia con otras moléculas de solutos

En aplicaciones reales de tratamiento de agua es comun encontrar diferentes
contaminantes presentes de manera simultdnea. En estos casos, varias especies pueden
competir por los mismos sitios activos del adsorbente, disminuyendo la capacidad de
adsorcion o modificando la selectividad del material hacia determinados contaminantes.

De acuerdo con el tipo de interaccion que se establece entre el adsorbente y el
adsorbato, la adsorcion puede clasificarse en fisisorcion y quimisorcion. La fisisorcion ocurre
cuando predominan fuerzas intermoleculares relativamente débiles, como las fuerzas de Van
der Waals, las interacciones dipolo-dipolo y las fuerzas de dispersion de London. Debido a
la naturaleza de estas interacciones, este proceso generalmente es reversible y se favorece a
bajas temperaturas (Al-Ghouti y Da'ana, 2020).

Por otra parte, la quimisorcidén implica la formacion de enlaces quimicos entre el
adsorbato y la superficie del adsorbente mediante la transferencia o comparticion de
electrones. Estas interacciones son considerablemente mas fuertes y especificas que las
presentes en la fisisorcion, por lo que el proceso suele ser irreversible y requiere una mayor

energia para romper los enlaces formados (Sims et al., 2019).

18




Capitulo 2 Antecedentes

]
2.7.1 Modelos de isotermas de adsorcion

El equilibrio de adsorcion entre una fase liquida y un material s6lido puede describirse
mediante modelos matematicos denominados isotermas de adsorcion. Estos modelos
permiten relacionar la cantidad de soluto retenida por el adsorbente con la concentracion del
contaminante que permanece en solucion después de alcanzar el equilibrio, bajo
determinadas condiciones de temperatura (Foo y Hameed, 2010; Al-Ghouti y Da'ana, 2020).

Actualmente existen diversos modelos empleados para interpretar los datos
experimentales de equilibrio, entre los que destacan las isotermas de Langmuir, Freundlich,
Radke-Prausnitz, Temkin y Sips. Sin embargo, es importante considerar que el modelo que
presenta el mejor ajuste estadistico no necesariamente describe el mecanismo real mediante
el cual ocurre la adsorciéon. En sistemas liquido-solido, estos modelos funcionan
principalmente como herramientas matematicas para representar el comportamiento del
proceso, por lo que un buen ajuste no confirma por si solo que todas las consideraciones
tedricas del modelo sean cumplidas (Leyva-Ramos, 2007; Wang y Guo, 2020).

A continuacion, se describen los modelos de isotermas de adsorcion de Langmuir,
Freundlich y Radke-Prausnitz que fueron los modelos que se emplearon en este trabajo para
analizar el comportamiento del equilibrio de adsorcion.
2.7.1.1 Modelo de isoterma de Langmuir

El modelo de Langmuir fue desarrollado inicialmente para describir la adsorcion de
gases sobre superficies solidas y posteriormente se ha aplicado ampliamente en sistemas
liquido-solido. Este modelo considera que la adsorciébn ocurre sobre una superficie
homogénea con un numero definido de sitios activos. Ademas, supone la formacion de una
monocapa de adsorbato, donde cada sitio puede retener unicamente una molécula y no
existen interacciones entre las especies adsorbidas en sitios cercanos (Saadi et al., 2015).

La isoterma de Langmuir se representa matematicamente como:
q, KC
~ 1+KC

Donde q es la masa de soluto adsorbido por unidad de masa del adsorbente, mg/g; qm

(2.6)

es la maxima masa de soluto que se adsorbe sobre el adsorbente, mg/g; K es la constante de
la isoterma de Langmuir relacionada con el calor de adsorcion, L/mg; y C es la concentracion

de soluto en el equilibrio, mg/L;
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2.7.1.2 Modelo de isoterma de Freundlich

A diferencia del modelo de Langmuir, la isoterma de Freundlich considera una
superficie heterogénea, donde los sitios de adsorciéon presentan diferentes energias de
interaccion. Este modelo establece que la cantidad adsorbida aumenta con la concentracion
del soluto en solucidon y que la intensidad del proceso depende de las caracteristicas del
sistema adsorbato-adsorbente (Bonilla et al., 2017). La isoterma de adsorcion de Freundlich

se expresa matematicamente como:

1
q=kC'm 2.7)
Donde C es la concentracion de soluto en el equilibrio, mg/L; k es la constante de la

isoterma de Freundlich relacionada a la capacidad de adsorcion, mgl_l/ n,Yn /g ynesla

intensidad de la adsorcidn.

2.7.1.3 Modelo de isoterma de Radke-Prausnitz
El modelo de Radke-Prausnitz fue desarrollado como una expresion general que

permite describir diferentes comportamientos de equilibrio de adsorcion. Una de sus
principales caracteristicas es que puede representar otros modelos dependiendo del valor de
sus parametros, por lo que resulta Util para analizar sistemas donde el comportamiento no se
ajusta completamente a las consideraciones de Langmuir o Freundlich.

La isoterma de adsorcion de Radke-Prausnitz se representa como:
aC
~ 1+DbCP

Donde a es una constante de la isoterma de Prausnitz-Radke, L/g; b es una constante

q (2.8)

de la isoterma de Prausnitz-Radke, L? /mgP; B es una constante de la isoterma de Prausnitz-
Radke; y C es la concentracion de soluto en el equilibrio, mg/L.

Este modelo de isoterma se convierte: en la isoterma de Langmuir cuando 3 = 1; en
la isoterma de Freundlich cuando el término bCP es mucho mayor que la unidad; y en la

isoterma lineal cuando el término bCP es mucho menor que la unidad.
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2.7.2 Materiales adsorbentes

La eleccion, desarrollo y caracterizacion del material adsorbente son aspectos
fundamentales para el disefio de un proceso de adsorcion eficiente. Hoy en dia, existe una
gran variedad de materiales adsorbentes naturales y sintéticos empleados para la eliminacion
de compuestos orgéanicos e inorganicos presentes en solucion acuosa. Estos materiales
presentan diferentes estructuras, areas superficiales y grupos funcionales con diversas
caracteristicas, lo que les confiere propiedades especificas y los convierte en adsorbentes
versatiles para el tratamiento de agua.

En general, la actividad y capacidad de un material adsorbente dependen de sus
propiedades fisicoquimicas, las cuales dependen de la naturaleza de la materia prima, asi
como del proceso de preparacion o modificacion del material. Por lo tanto, los materiales
adsorbentes deben ser preferentemente no toxicos y presentar ciertas caracteristicas que
favorezcan su desempefio en procesos de adsorcion (Dotto y McKay., 2020). Entre las
principales caracteristicas que debe reunir un material adsorbente se encuentran las
siguientes:

e Bajo costo y disponibilidad

Generalmente, el adsorbente representa aproximadamente el 70 % de los costos de
operacion de un proceso de adsorcion y, en consecuencia, es necesario que el material sea de
facil acceso y econdmico. La disponibilidad de materias primas abundantes y de bajo costo
facilita la aplicacion de los adsorbentes a gran escala, especialmente en procesos de
tratamiento de aguas residuales.

e Estabilidad quimica

El agua que se desea tratar puede presentar diferentes caracteristicas quimicas, tales
como variaciones en el pH, fuerza idnica, conductividad y presencia de diversas especies
quimicas, que pueden afectar el desempefio del adsorbente. Por lo tanto, el material debe
presentar estabilidad quimica frente a determinadas condiciones de operacion, evitando su
degradacion o disolucion durante el proceso de tratamiento.

e [Estabilidad mecanica

Cuando el proceso de adsorcion se lleva a cabo en sistemas continuos, como columnas

empacadas, es necesario que el adsorbente posea adecuada resistencia mecéanica para evitar

que el material sea pulverizado o destruido por abrasion del agua fluyendo durante la
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operacion. Una buena estabilidad mecanica permite mantener la estructura del material y

prolongar su vida util.
e Capacidad de adsorcion considerable y competitiva

La cantidad de contaminante adsorbido por gramo de adsorbente debe ser
considerable. A mayor capacidad de adsorcién, menor sera la cantidad de material necesaria
para lograr el tratamiento del agua. Para alcanzar esto, se requiere una alta afinidad entre el
adsorbato y el adsorbente. Ademas, es importante que el material posea una elevada area
superficial especifica y un volumen de poros considerable, ya que estas propiedades
favorecen la disponibilidad de sitios activos para la adsorcion. Asimismo, la presencia de
grupos funcionales en la superficie del adsorbente, capaces de interactuar con las moléculas
de los contaminantes mediante diferentes mecanismos fisicoquimicos, influye directamente

en la capacidad de adsorcion del material.

e Alta eficiencia

El porcentaje de remocion del contaminante presente en el agua y transferido al
adsorbente debe ser elevado, de manera que se garantice que la calidad del agua tratada
cumpla con los estandares establecidos por la normativa ambiental aplicable.

e Rapida velocidad de adsorcion

Las caracteristicas del adsorbente deben permitir que el proceso de adsorcidon ocurra
de manera rapida, alcanzando una considerable capacidad de adsorcién en tiempos
relativamente cortos. Esto es importante desde el punto de vista operativo, ya que permite
reducir los tiempos de contacto necesarios para el tratamiento del agua.

e Regeneracion y reutilizacion

Es deseable que el adsorbente pueda regenerarse facilmente y reutilizarse en multiples
ciclos de adsorcion, lo cual reduce significativamente los costos de operacion y mejora la
sostenibilidad del proceso de tratamiento.

Sin duda, el disefo y desarrollo de adsorbentes con caracteristicas adecuadas permite
obtener procesos de adsorcion mas eficientes para el tratamiento de agua. En los ltimos
afios, la investigacion sobre adsorbentes para la remocion de contaminantes ha aumentado
considerablemente; sin embargo, aun existen desafios que requieren continuar con el

desarrollo, evaluacion y optimizacion de nuevos materiales (Singh et al., 2018). Actualmente,
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se han estudiado diversos adsorbentes de origen mineral, orgénico y bioldgico, como

carbones activados, zeolitas, minerales arcillosos, subproductos industriales, residuos
agricolas, biomasa y materiales poliméricos, entre otros (Burakov et al., 2018).

Entre estos materiales, el carbon activado es uno de los adsorbentes mas utilizados en
la purificacion de agua debido a su alta porosidad, elevada superficie especifica y presencia
de grupos funcionales superficiales, como fendlicos, lactonicos y carboxilicos, capaces de
interactuar con diferentes contaminantes. Ademas, sus propiedades pueden mejorarse
mediante modificaciones fisicas y quimicas para aumentar su capacidad de adsorcion (Chai
etal., 2021; Qasem et al., 2021).

Por otro lado, materiales minerales como zeolitas, silice y arcillas han sido
ampliamente estudiados debido a su bajo costo, capacidad de intercambio catidnico,
selectividad y caracter hidrofilico, permitiendo la remocion de diversos contaminantes en
solucion acuosa. Aunque generalmente presentan dreas superficiales moderadas, poseen una
importante capacidad de adsorcion (Yadav et al., 2020; Zhao et al., 2016; Rakhym et al.,
2020).

Asimismo, en los ultimos afios se han desarrollado adsorbentes avanzados basados en
materiales nanoestructurados, como derivados del grafeno, nanotubos de carbono, nanofibras
de carbono, geles de carbono, fullerenos, MOFs y nitruro de carbono grafitico. Estos
materiales presentan propiedades texturales, estabilidad térmica y resistencia mecanica
favorables, lo que contribuye a mejorar su desempefio en procesos de adsorcion (Gusain et
al., 2020; Duan et al., 2020; Wadhawan et al., 2020; Chai et al., 2021).

Adicionalmente, diversos estudios han evaluado la capacidad de adsorcion de

distintos materiales para la eliminacién de contaminantes en solucion acuosa.

En la Tabla 2.1 se presentan algunos ejemplos de materiales adsorbentes reportados

en la literatura, junto con sus correspondientes capacidades de adsorcion.
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Tabla 2.1. Capacidades de diversos materiales para adsorber amonio en solucion acuosa.

Material Qmax pH Fuente / Estudio
(mg NH4'/g)

Amberlita 15 ~ 98 - Nandoost, A et al., 2022
Biochar (hardwood ~90 7 Lietal., 2016
biochar, lefia dura)

Diatomita modificada ~ 64 7 Este trabajo
(Cloruro de magnesio +
NaOH)
Resina de intercambio ~35 7 Loganathan et al., 2022
cationico comercial
(Purolite C100E)
Paligorskita natural y ~28.5 3 Marmolejo-Contreras et
modificada al., 2025
Zeolita sintética ~27.5 6 Zhang et al., 2024
modificada (MSZ)
Diatomita Natural ~23 7 Este trabajo
Mordenita-chitosan ~17.7 >2 Wang et al., 2024

composito

2.8 Diatomita

La diatomita, también conocida como tierra de diatomeas, es un mineral de origen

sedimentario y biogénico que proviene de los esqueletos fosilizados de microalgas

unicelulares llamadas diatomeas. Estas algas, presentes en ambientes acuaticos marinos y de

agua dulce, estan recubiertas por una frustula silicea compuesta principalmente por dioxido

de silicio amorfo (Si0,-nH,0). La frastula externa, de apariencia traslicida, se asemeja a la

silice vitrea, mientras que la capa interna contiene compuestos organicos como la pectina.

Cuando las diatomeas mueren, su contenido organico se descompone, pero su

estructura silicea permanece intacta y se va depositando lentamente en el fondo de mares,
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lagos o rios, formando depositos que, con el paso del tiempo y bajo condiciones especificas,

se convierten en diatomita (Zahajska et al., 2020).
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Figura 2.2. Representacion esquematica de la superficie de silice amorfa presente en la

diatomita.

Desde hace mas de 4,000 afios, la diatomita ha sido utilizada por civilizaciones como
la china para el control de plagas debido a sus propiedades insecticidas. Actualmente, sus
aplicaciones se han diversificado ampliamente en sectores como la agricultura, la medicina
veterinaria, la industria alimentaria, quimica y ambiental. En el ambito agropecuario, por
ejemplo, se emplea como insecticida natural y como suplemento alimenticio para ganado y
aves de corral, gracias a su contenido en elementos traza como aluminio (Al), calcio (Ca),
magnesio (Mg), sodio (Na), potasio (K) y hierro (Fe). En la industria alimentaria, se utiliza
como agente filtrante y clarificante en procesos de produccion de cerveza, vinos, jugos y
sidras. En la industria del plastico y la pintura, funciona como un modificador de pigmentos
y reductor de brillo, mejorando propiedades estéticas y funcionales de los productos
(Zahajska et al., 2020).

En cuanto a sus propiedades fisicoquimicas, la diatomita destaca por su alta porosidad
(hasta 90%), gran area especifica, baja densidad y alta capacidad de adsorcion, lo que la
convierte en un excelente material adsorbente para compuestos orgéanicos, metales pesados e
iones amonio en soluciones acuosas. Estas caracteristicas estan relacionadas directamente

con su estructura porosa y morfologia tinica de tipo micro y mesoporosa. Ademas, posee un
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pH ligeramente acido a neutro, lo que influye en su interaccion con diversas especies

quimicas, especialmente en medios acuosos contaminados.

Las reservas mundiales de diatomita se estiman en aproximadamente 800 millones de
toneladas métricas. El pais con la mayor cantidad de reservas es Estados Unidos, con cerca
de 250 millones de toneladas métricas. En México, los principales depdsitos se localizan en
los estados de Tlaxcala, Estado de México, Michoacan y Jalisco, siendo este ultimo el que
posee la mayor reserva nacional (Zahajska et al., 2020).

Debido a sus caracteristicas unicas, en los ultimos afos se ha intensificado la
investigacion sobre el uso de diatomita como material adsorbente en el tratamiento de aguas
residuales, especialmente en la eliminacion de iones amonio (NHj). No obstante, su
capacidad natural puede mejorarse mediante tratamientos de modificacion fisica o quimica,
como activacion térmica, impregnacion con sales metalicas o acidos, o funcionalizacidon con
grupos especificos, que aumentan su afinidad por especies contaminantes. Estas
modificaciones buscan potenciar su rendimiento y adaptarla a condiciones especificas de
adsorcion, mejorando su selectividad, cinética y capacidad total de retencion de
contaminantes.

En este contexto, la diatomita representa una alternativa viable, econdmica y
ambientalmente amigable para el tratamiento de aguas contaminadas con compuestos
nitrogenados, alineandose con los objetivos de sostenibilidad, valorizacion de residuos

naturales y aprovechamiento de recursos abundantes.

2.9 Carbon amorfo dopado con nitrogeno

El carbon amorfo dopado con nitrogeno (CADN) es un material carbonoso que ha
despertado un creciente interés en los ultimos afios debido a que la incorporacion de atomos
de nitrégeno en su estructura modifica las propiedades quimicas y superficiales del carbono.
Estas modificaciones favorecen la interaccion del material con diferentes especies quimicas,
incrementando su potencial para aplicaciones como la adsorcion de contaminantes, la
catalisis y el almacenamiento de energia (Mohamed et al., 2019; Gorenskaia et al., 2020).

Los materiales carbonosos pueden modificarse mediante diferentes estrategias con el
proposito de mejorar sus propiedades fisicoquimicas. Entre ellas, el dopaje con nitrogeno ha

demostrado ser una alternativa eficiente para incrementar la reactividad superficial del
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material y favorecer la interaccion con diferentes iones y moléculas presentes en solucion.
Como consecuencia, los materiales carbonosos dopados con nitrégeno han mostrado un
desempefio favorable en procesos de adsorcion de contaminantes y tratamiento de aguas
(Mohamed et al., 2019; Sultana et al., 2020).

La incorporacion de nitrogeno dentro de la estructura carbonosa puede realizarse
mediante diferentes métodos de sintesis, incluyendo tratamientos térmicos, dopaje in situ,
activaciéon quimica con precursores nitrogenados y métodos hidrotermales. Entre estas
alternativas, la sintesis hidrotermal presenta ventajas relacionadas con su simplicidad
experimental, bajo costo, condiciones moderadas de operacion y la posibilidad de controlar
las caracteristicas del material obtenido (Lu et al., 2013; Gorenskaia et al., 2020).

En este trabajo, el carbon amorfo dopado con nitrogeno se obtuvo mediante un
proceso hidrotermal empleando glucosa como precursor carbonoso, CTAB (bromuro de
hexadeciltrimetilamonio) como agente de control estructural y una solucion de hidroxido de
amonio como fuente de nitrogeno. La formacion del material mediante esta ruta de sintesis
fue descrita por Mohamed et al. (2019), y el mecanismo propuesto se presenta en la Figura

2.3.
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(formacién autoensamblada) Reactor Hidrotermal (>200°C) Dopado con Nitrogeno

Figura 2.3. Ilustracion esquematica del mecanismo de formacion de CADN.

Durante la sintesis hidrotermal del carbon amorfo dopado con nitrégeno (CADN), la
formacion de la estructura carbonosa ocurre mediante una serie de transformaciones quimicas

inducidas por la temperatura y la presencia de los agentes de sintesis. En una primera etapa,
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la glucosa utilizada como precursor carbonoso se disuelve en agua desionizada y, bajo

condiciones hidrotermales, experimenta procesos de deshidratacion que favorecen la
formacion de moléculas de sacarosa mediante reacciones de dimerizacion. Posteriormente,
debido a la policondensacion progresiva de estas especies, ocurre la formacion de estructuras
poliméricas ciclicas de polisacaridos, las cuales actian como precursores para el desarrollo
de la matriz carbonosa.

Conforme la temperatura del sistema supera los 200 °C, el CTAB y los compuestos
nitrogenados presentes en el medio comienzan a experimentar procesos de descomposicion
térmica parcial, incrementando la concentracion de iones OH™. Estos interactiian
electrostaticamente con la regiéon cargada positivamente del CTAB, favoreciendo la
formacion de una capa intermedia alrededor de las especies carbonosas en crecimiento,
conocida como capa pasiva.

Una vez formados los polisacaridos, estos presentan una elevada afinidad por las
cadenas alifaticas del CTAB debido a las interacciones hidrofobicas entre ambas estructuras.
Estas interacciones se intensifican conforme aumenta la temperatura dentro de la capa pasiva,
favoreciendo la organizacion de los precursores carbonosos. Posteriormente, los
componentes presentes en esta capa, como los iones OH™ y los grupos amino, comienzan a
descomponerse gradualmente, liberando especies gaseosas como Hz y N2. La generacion de
estas especies favorece la modificacion de la estructura carbonosa en formacion, donde el
hidrogeno participa en la reorganizacion parcial de la red carbonosa y las especies
nitrogenadas contribuyen a la incorporacion de nitrogeno dentro de la matriz carbonosa.
Conforme avanzan estos procesos, la capa pasiva colapsa progresivamente, dando lugar a la
formacion de estructuras caracteristicas del carbon amorfo dopado con nitrogeno (CADN).

Ademas de la incorporacién de nitrégeno, durante la sintesis hidrotermal pueden
generarse grupos funcionales que contienen oxigeno sobre la superficie del material. Estos
grupos modifican la quimica superficial del CADN y proporcionan sitios activos capaces de
interactuar con diferentes especies presentes en solucion, favoreciendo su desempefio en

procesos de adsorcion (Sultana et al., 2020).
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2.10 Adsorcion de amonio sobre diferentes materiales y

nanomateriales

En las ultimas décadas, se han investigado una amplia variedad de materiales
adsorbentes con diferentes caracteristicas estructurales y superficiales, con el objetivo de

. . . . .y + . . .
mejorar la eficiencia de eliminacion de NH, de soluciones acuosas y sistemas de tratamiento.

2.10.1 Arcillas naturales y modificadas

Diversos estudios han analizado la adsorcion de amonio sobre minerales arcillosos
naturales como montmorillonita, vermiculita, kaolinitas, sepiolita e illita. Investigaciones
comparativas han mostrado que entre estos minerales, vermiculita y montmorillonita
presentan las mayores capacidades de adsorcion de NHy (= 50.06 mg/g y ~40.84 mg/g
respectivamente), atribuible principalmente al intercambio catidonico y a la presencia de
superficies cargadas negativamente que favorecen la atraccion de iones amonio (Zhao et al.,
2018). En estos casos, el proceso de adsorcion se ajusta bien a modelos de isoterma tipo
Langmuir y sigue cinéticas de pseudo-segundo orden (Zhao et al., 2018).

Ademas, la modificacion de arcillas puede influir en su capacidad adsorbente. Por
ejemplo, estudios con montmorillonita modificada con Zn*" han demostrado que la adsorcion
de NHj puede estar dominada tanto por intercambio catiénico como por formacion de
complejos superficiales y interacciones electrostaticas, alcanzando capacidades relevantes
con buen rendimiento incluso tras multiples ciclos de regeneracion (Zhang et al., 2025).

También se ha investigado la adsorcion de amonio sobre bentonita modificada con
carboximetil-fB-ciclodextrina, obteniéndose capacidades maximas de adsorcion cercanas a
18.8 mg/g, donde los mecanismos involucrados incluyen intercambio ionico, interacciones
electrostaticas e incluso enlaces de hidrégeno entre las moléculas de amonio y los grupos

funcionales del material modificado (Hu et al., 2025).
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2.10.2 Zeolitas naturales y sintéticas

Las zeolitas representan otro grupo de adsorbentes con alta afinidad para el amonio
debido a su estructura microporosa y elevada capacidad de intercambio catidonico. Estudios
recientes muestran que las zeolitas naturales pueden competir eficazmente por sitios de
adsorcion incluso frente a otros iones en soluciones complejas, aunque en presencia de altas
concentraciones de NHy pueden reducir su capacidad de adsorcion de metales pesados por
competencia (Ofiera y Kazner., 2025).

Ademas, la zeolita sintética modificada puede exhibir elevadas capacidades de
adsorcion para NHy, con mecanismos que combinan intercambio cationico y difusién en
poros microporosos, lo que sugiere que este tipo de adsorbentes es prometedor para

aplicaciones de tratamiento de aguas residuales con altas cargas de amonio (Zhou et al.,

2024).

2.10.3 Biochar y adsorbentes carbonosos

El biochar, producto de la pir6lisis de biomasa, se considera como un adsorbente
econdmico con buena capacidad para adsorber amonio en soluciones acuosas, especialmente
cuando se modifica quimicamente para mejorar sus propiedades superficiales y estructura
porosa. En varios trabajos se ha demostrado que el biochar puede adsorber mas del 90 % de
NH, retenido incluso tras varios dias, atribuible a la presencia de grupos funcionales
oxigenados como carboxilos y cetonas que facilitan las interacciones electrostaticas e incluso
enlaces de hidrégeno (Cai et al., 2022).

La modificacion del biochar con agentes comoH,O,, NaOH o KMnO, puede
aumentar significativamente su capacidad de adsorcion. Por ejemplo, biochar modificado
con KMnO, alcanz6 una capacidad maxima cercana a 68.15 mg/g, donde la mejora se
explicé por un aumento considerable del area superficial y del volumen de poros,
incrementando los sitios disponibles para adsorber NH; (Wang et al., 2019).

La adsorcion de NHZ sobre biochar modificado también se ha demostrado eficiente
en sistemas dinamicos, como columnas de lecho empacado tratadas con biochar modificado
mediante NaOH, KOH o FeCl;, mostrando tasas de eliminacion superiores al 85 % en etapas

optimizadas (Ding et al., 2020).
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2.10.4 Nanomateriales y adsorbentes avanzados

En afios mas recientes, se han desarrollado adsorbentes compuestos y nanomateriales
ultraeficientes para adsorcion de amonio. Por ejemplo, nanosheets de estructuras tipo metal—
organic frameworks como ZIF (zeolite imidazolate framework) modificados con metales
especificos han mostrado capacidades muy elevadas (hasta centenas de mg g™!') para remover
NH, de soluciones acuosas, combinando interacciones electrostaticas fuertes y formacion de
complejos con sitios activos nanoestructurados (Liu et al, 2025).

Estos materiales suelen exhibir mecanismos mixtos donde el amonio se fija no solo
por intercambio 16nico sino también por enlace coordinado con sitios metalicos expuestos o
por atraccidon dentro de estructuras de alta superficie especifica, lo que los hace especialmente
atractivos para aplicaciones avanzadas de tratamiento de agua y eliminacion de

contaminantes nitrogenados en concentraciones variables.
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3. Justificacion, Hipotesis y Objetivos

3.1 Justificacion

La contaminacion de los cuerpos de agua por especies nitrogenadas representa una
problematica ambiental asociada principalmente al crecimiento poblacional, la
intensificacion de actividades agricolas y pecuarias, asi como al incremento de descargas de
aguas residuales domésticas e industriales. Entre estas especies, el ion amonio (NHy) destaca
debido a su presencia frecuente en sistemas acuaticos impactados por actividades
antropogénicas y por los efectos negativos que puede generar sobre la calidad del agua y el

equilibrio de los ecosistemas.

La eliminacién eficiente de amonio en aguas contaminadas constituye un desafio
debido a la necesidad de desarrollar tecnologias que sean eficientes, economicas y
ambientalmente sostenibles. En este contexto, la adsorciéon representa una alternativa
prometedora debido a sus ventajas operativas, bajo consumo energético y posibilidad de
emplear materiales naturales o modificados con propiedades adecuadas para la remocion de
contaminantes.La diatomita es un material de interés debido a su abundancia, bajo costo,
estabilidad quimica y caracteristicas superficiales que pueden favorecer la interaccion con
especies ionicas. Ademas, la modificacion de su superficie puede mejorar sus propiedades
adsorbentes mediante la generacion de nuevos sitios activos. Por otro lado, los materiales
carbonosos dopados con nitrogeno presentan propiedades superficiales y quimicas favorables

para la adsorcion de contaminantes en solucion acuosa.

Sin embargo, atn existe informacion limitada sobre el comportamiento comparativo
de diferentes materiales adsorbentes para la eliminacion de amonio bajo condiciones
experimentales equivalentes, asi como sobre la influencia de variables como el pH, la
temperatura, la concentracion inicial y las modificaciones superficiales en la capacidad de
adsorcion. Por lo anterior, es necesario evaluar y comparar diferentes materiales adsorbentes
con el proposito de comprender la relacion entre sus propiedades fisicoquimicas y su

desempefio en la remocion de amonio. Los resultados obtenidos permitirdn ampliar el
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conocimiento sobre los mecanismos involucrados en el proceso de adsorcion y contribuir al

desarrollo de alternativas sostenibles para el tratamiento de aguas contaminadas.

3.2 Hipotesis

La modificacion superficial de la diatomita y el empleo de carbon amorfo dopado con
nitrégeno permitiran incrementar la capacidad de adsorcion de amonio en solucién acuosa
respecto a la diatomita natural, debido a cambios en las propiedades superficiales,
estructurales y quimicas de los materiales. Ademas, variables experimentales como el pH, la
temperatura y la concentracion inicial de amonio influirdn en el equilibrio y mecanismo de

adsorcion.

3.3 Objetivos

Objetivo general

Evaluar la capacidad de adsorcion de amonio en solucidn acuosa utilizando diatomita natural,
diatomita modificada y carbon amorfo dopado con nitrogeno, mediante el analisis de sus
propiedades fisicoquimicas, comportamiento de equilibrio y mecanismos involucrados en el
proceso de adsorcion, con la finalidad de identificar materiales con potencial aplicacion en

el tratamiento de aguas contaminadas.
Objetivos particulares

Obtener las isotermas de adsorcién de amonio sobre diatomita natural, diatomita modificada

y carbon amorfo dopado con nitrogeno.

Comparar la capacidad de adsorcion de amonio entre los diferentes materiales adsorbentes e

identificar el material con mayor eficiencia.

Evaluar el efecto del pH, temperatura y concentracion inicial de amonio sobre la capacidad

de adsorcion de cada material.

Determinar las propiedades fisicoquimicas, estructurales, morfoldgicas y superficiales de los

adsorbentes antes y después del proceso de adsorcion mediante técnicas de caracterizacion.

Ajustar los datos experimentales de equilibrio mediante diferentes modelos de isotermas de

adsorcion.
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Analizar los mecanismos involucrados en la adsorcién de amonio considerando las

caracteristicas superficiales de los materiales y las condiciones experimentales.

Evaluar el efecto de la modificacion superficial y estructural de los materiales sobre su

capacidad de adsorcion.

Analizar el potencial de aplicacion de los materiales estudiados para el tratamiento de aguas

residuales contaminadas con amonio.
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4. Aparatos y Sustancias

4.1 Materiales adsorbentes

En este trabajo se utilizaron dos materiales siguientes: La Diatomita fue suministrada

por la empresa comercializadora Celite ubicada en Guadalajara, Jalisco, México. El carbon

amorfo dopado con nitrogeno fue sintetizado en el laboratorio de Ingenieria Quimica

Ambiental de la UASLP utilizando la metodologia propuesta por Mohamed et al., (2019).

4.2 Reactivos

En la Tabla 4.1 se enlistan los reactivos utilizados en la preparacion de las soluciones

necesarias para el desarrollo experimental de este trabajo.

Tabla 4.1. Lista de reactivos empleados en el desarrollo experimental.

Reactivo Especificaciones Marca
Cloruro de Amonio CAS: 12125-02-9 Fermont
NH,C1 99.7 %
Fosfato tribasico de amonio CAS: 10101-89-0 J.T. Baker
Na;PO,412H,0 98 %
Fenol CAS: 108-95-2 Karal
C¢HsO 99 %
Nitro ferrocianuro de sodio CAS: 13755-38-9 J.T. Baker
Na,[Fe(CN)sNO]-2H,0 99 %
Cloruro de magnesio CAS: 7791-18-6 Fermont
hexahidratado Grado reactivo
MgCl,-6H,0
Hidroxido de Sodio CAS: 1310-73-2 Fermont
NaOH 98.7 %
Acido clorhidrico CAS: 7647-01-0 J.T. Baker
HCI 37 %
Glucosa CAS: 50-99-7 Sigma Aldrich
Ce¢H{,04 99.5 %
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Tabla 4.1 (Continuacion)

Reactivo Especificaciones Marca
Bromuro de CAS: 57-09-0 Merck
hexadeciltrimetilamonio >98 %
(CTAB)
((C16H33)N(CH3);3)Br
Hidroxido de Amonio CAS: 1336-21-6 Karal
NH,OH Ensayo como NH; = 30%
Acetato de sodio CAS: 127-09-3 Fermont
CH;3;COONa 99%
Acetato de amonio CAS: 631-61-8 Fermont
CH;COONH, 99.9 %
Acetona CAS: 67-64-1 J.T. Baker
(CH;3),CO 99.6%
Metanol CAS: 67-56-1 Golden Bell
CH;0H 99.9%
Etanol CAS: 64-17-5 CTR Scientific
C,HsO 99.94%
Alcohol isopropilico CAS: 67-63-0 CTR Scientific
C;HgO 99.98%
Carbonato de sodio CAS: 497-19-8 Golden Bell
Na,CO; 99.9%
Bicarbonato de sodio CAS: 144-55-8 Golden Bell
NaHCO3; 99.9%

4.3 Soluciones reactivo y patron

Las soluciones reactivo y patron se prepararon de acuerdo con la informacién sobre la masa

del reactivo y volumen mostrado en la Tabla 4.2. Todas las soluciones se elaboraron con agua

desionizada.
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Tabla 4.2. Descripcion de la forma de preparacion de soluciones patron y de reactivos.

Solucion Masa o Volumen de Volumen preparado
Reactivo
Solucion de cloruro de 2.97 g de cloruro de amonio 1L
amonio 1000 ppm
Solucién buffer fosfatos 25 g de fosfato tribasico de 0.5L
5% p/v sodio
Solucidn estandar de fenol 62.5 g de fenol 0.1L
Aforar con metanol
Solucion de fenato 75 mL de la solucion 0.5L
estandar de fenol + 0.1 g de
nitroferrocianuro de sodio.
Solucién de hidroxido de 67.5 g de hidréxido de 0.25L
sodio 27% p/v sodio
Solucién blanqueadora 150 mL de la solucion de 0.5L
alcalino hidroxido de sodio 27% +
75 mL de blanqueador
comercial Cloralex.
Solucién de cloruro de 25 g de cloruro de magnesio 0.1L
magnesio 1.25 M hexahidratado
Solucién de hidroxido de 9 g de NaOH 0.1L
sodio 2.25 M
Solucion buffer HCI/NaOH | 0.4 g de hidroxido de sodio 1L
0.01N +0.839 mL de HC1
Solucién buffer HCI/NaOH | 4 g de hidroxido de sodio + 1L
0.IN 8.39 mL de HCl
Solucién buffer HCI/NaOH | 40g de hidréxido de sodio + 1L
IN 83.915 mL de HCI
Acetato de sodio 16.4 g de CH;COONa 02L
IN
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Tabla 4.2 (Continuacion)

Solucion Masa o Volumen de Volumen preparado
Reactivo
Acetato de amonio 15.41 g de CH;COONH,4 02L
IN
Cloruro de amonio 50 mg/L | 5 mL de cloruro de amonio 0.1L
1000 ppm
Cloruro de amonio 100 10 mL de cloruro de 0.1L
mg/L amonio 1000 ppm
Cloruro de amonio 200 20 mL de cloruro de 0.1L
mg/L amonio 1000 ppm
Cloruro de amonio 300 30 mL de cloruro de 0.1L
mg/L amonio 1000 ppm
Cloruro de amonio 400 40 mL de cloruro de 0.1L
mg/L amonio 1000 ppm
Cloruro de amonio 500 50 mL de cloruro de 0.1L
mg/L amonio 1000 ppm
Cloruro de amonio 600 60 mL de cloruro de 0.1L

mg/L

amonio 1000 ppm

4.4 Instrumentos y equipos analiticos
Los equipos analiticos y de uso general empleados en la realizacion experimental de este

trabajo se enlistan en la Tabla 4.3.

Tabla 4.3. Instrumentos y equipos analiticos.

Equipo Marca Modelo Aplicacion
Balanza Analitica Mettler AE200 Cuantificacion de la
masa de reactivos y
adsorbentes
Potenciometro Thermo Orion 4 Star Medicién de pH de
Scientific las soluciones
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Tabla 4.3 (Continuacion)

Equipo

Marca

Modelo

Aplicacion

Sonicador

BRASON

2510

Preparacion de

soluciones patron

Recirculador

PolyScience

Sous Vide

Control de
Temperatura del

bafio termostatico

Agitador orbital

Yellow Line

OS 2 Basic

Agitacion de la
solucion dentro de
los adsorbedores

de lote

Placa de Agitaciéon y

Calentamiento

1002-29

Fisher

Scientific

Agitacion y
calentamiento

de soluciones

Centrifuga

Centurion

Scientific

K3 Series

Centrifugacion de
los adsorbedores de
lote para separar las

particulas de la

solucion

Espectrofotometro

UV-Vis

Shimadzu

2600

Determinacion de
las concentraciones

de Amonio.

Mufla

Felisa

FE-340

Calcinacion o
tratamiento térmico

de Materiales

Fisisorcion de

Nitrégeno

Micromeritics

ASAP 2020

Determinacion de
las propiedades de
textura de los

materiales
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Tabla 4.3 (Continuacion)

Equipo Marca Modelo Aplicacion
Microscopio JEOL JSM-6610LV Caracterizacion
Electronico morfologica y de la
de Barrido superficie de los
materiales
Difractometro de Rigaku DMAX 2000 Identificacion de las
Rayos X fases cristalinas
de los materiales
Espectrofotometro Thermo Nicolet iS10 Identificacion de los
de Scientific grupos funcionales
infrarrojo FTIR- de los materiales
ATR
Zetametro Malvern Zetasizer 4 Determinacion de la
distribucion de la
carga superficial de
los materiales
Analizador TA Instruments Q500 Determinacion de la
Termogravimétrico estabilidad térmica
de los materiales
Espectrofotometro Varian SpectrAA-220 Cuantificacion de
de las concentraciones
Absorcion Atdémica de diferentes

metales presentes en

solucion acuosa.
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Tabla 4.3 (Continuacion)

Equipo Marca Modelo Aplicacion

Espectrofotometro Thermo Scientific DRX Raman Identificacion de
Raman Microscope vibraciones
moleculares

asociadas a grupos
funcionales en los
materiales

carbonosos.

Bomba de Vacio Generacion de vacio

en la filtracion y

lavado de

materiales.
Bomba de vacio de Air Cadet 420-3901-00FK Bomba para la
diafragma obtencion de las

muestras del
adsorbedor de

tanque agitado

Bomba de cartucho Masterflex L/S 7519-06 Bomba de
recirculacion del
adsorbedor de

tanque agitado

Portafiltro con Thermo Nalgene Adsorbedor de
embudo Scientific tanque agitado con
recirculacion
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4.5 Adsorbedor experimental de lote

Los datos experimentales del equilibrio de adsorcion de amonio sobre los materiales se
obtuvieron en un adsorbedor experimental de lote, el cual se ilustra en la Figura 4.1. El
adsorbedor de lote consiste en un tubo de centrifuga de 50 mL. Dentro de cada adsorbedor,
se agrega una solucion de amonio de concentracién inicial conocida (en este caso
concentraciones entre 50 y 600 mg/L) y una determinada masa de material adsorbente. La
temperatura de la solucion en el adsorbedor se mantiene constante durante la adsorcion de
amonio, colocando los adsorbedores en una gradilla y se sumergen parcialmente en un bafio
de temperatura constante. El bafio de temperatura constante es un recipiente de acrilico con
un recirculador de agua, que cumple la funcién de mantener constante la temperatura en todos

los experimentos de adsorcion.
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Figura 4.1. Adsorbedor experimental de lote.
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