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RESUMEN 

El estudio presenta un estudio de la aplicación del quitosano, en la síntesis criogeles 

(Q-C-EGDE y Q-EGDE) para su aplicación como adsorbentes de colorantes disueltos en 

agua sintética, analizando el comportamiento debido al efecto del pH, de la concentración, 

estudios de cinéticas e isotermas de adsorción, para tres diferentes colorantes (Y5, R2 y 

B1) y sus mezclas, binarias y ternarias, además del impacto de sales electrolito; se propone 

el mecanismo analizando el comportamiento y ajustes matemáticos de la adsorción. 

Como alternativa a la decoloración de agua contaminada con colorantes, se determinó que 

el criogel Q-EGDE presenta mejor capacidad de adsorción en comparación al criogel 

Q-C-EGDE, debido a la flexibilidad en el hinchamiento y al número de grupos funcionales, 

la desorción es favorecida a criogeles rígidos Q-C-EGDE, por el mecanismo electrostático 

se demostró la interacción de los colorantes sorbidos con la velocidad de difusión de los 

colorantes en los criogeles, esto favorece la formación de monocapas en mezclas de colo-

rantes. 

La protonación del criogel mostro que depende en gran medida de pH ácidos la velocidad 

de protondacon es limitante en la adsorción, en la cual se distinguen 3 etapas, protonsacion, 

difusión, adsorción desorción, la interacción de iones mostro que la afinidad de los criogeles 

por los iones disueltos está limitada por la polaridad de las moléculas o iones. 

Al incrementar elementos en solución se favorece la adsorción, pues altera la solubilidad 

además de que las cargas en solución favorecen mayor difusión de los colorantes dentro 

de los poros de los criogeles sintetizados. 
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ABSTRACT 

The study presents a study of the application of chitosan in the synthesis of cryogels (Q C 

EGDE and Q EGDE) for their application as adsorbents of dyes dissolved in synthetic water, 

analyzing the behavior due to the effect of pH, concentration, kinetic studies and adsorption 

isotherms, for three different dyes (Y5, R2 and B1) and their mixtures, binary and ternary, in 

addition to the impact of electrolyte salts; the mechanism is proposed by analyzing the be-

havior and mathematical adjustments of the adsorption. 

As an alternative to the decolorization of water contaminated with dyes, it was determined 

that the cryogel Q EGDE presents better adsorption capacity compared to the cryogel Q C 

EGDE, due to the flexibility in swelling and the number of functional groups, desorption is 

favored to rigid cryogels Q C EGDE, by the electrostatic mechanism was demonstrated the 

interaction of sorbed dyes with the diffusion rate of dyes in cryogels, this favors the formation 

of monolayers in mixtures of dyes. 

The protonation of the cryogel showed that it depends largely on acid pH, the rate of proto-

nation is limiting in the adsorption, in which 3 stages are distinguished, protonation, diffusion, 

adsorption and desorption. The interaction of ions showed that the affinity of the cryogels 

for dissolved ions is limited by the polarity of the molecules or ions. 

By increasing elements in solution, adsorption is favored, since it alters the solubility and the 

charges in solution favor greater diffusion of the dyes within the pores of the synthesized 

cryogels. 
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INTRODUCCIÓN 

Actualmente las aguas residuales de diversas fuentes e industrias como la textil, alimenticia, 

farmacéutica y de producción de colorantes son la principal forma de contaminación del 

agua superficial(WWAP, 2017); existen diversos tratamientos aplicados a este tipo de 

afluentes, que por sus características y elementos en solución son contaminantes cancerí-

genos.(Bafana et al., 2011; Ziarani et al., 2018) 

Entre las tecnologías aplicables a la remoción de este tipo de contaminante en solución 

(Collivignarelli et al., 2019; Samsami et al., 2020), la adsorción es una de las más usadas 

para el tratamiento de efluentes contaminados con colorantes debido al bajo costo energé-

tico (Thomas & Crittenden, 1998b, 1998a); el carbón activado es usado a menudo 

(Goswami & Phukan, 2017; Papić et al., 2004), sin embargo, es un material poco costeable 

y energéticamente ineficiente, fomentando la búsqueda de alternativas adsorbentes mayor-

mente disponibles y de alta eficiencia de adsorción de elementos en solución(S & C, 2013; 

Thomas & Crittenden, 1998b; Y. Zhou et al., 2019). 

El quitosano es uno de los biopolímeros emergentes actualmente usados para la adsorción 

y el tratamiento de agua que contenga colorantes disueltos, esto debido a diversos estudios 

previos acerca de la remoción de colorantes usando materiales a base de quitosano(Bakshi 

et al., 2020; Barbosa et al., 2017; Shahid-ul-Islam & Faqeer, 2015). 

El quitosano es un biopolímero abundante, de bajo costo, renovable, no toxico biodegrada-

ble y biocompatible; se obtiene de la des acetilación de la quitina al ser sometida a hidróxi-

dos a temperatura de ebullición; la quitina es el segundo polisacárido de mayor abundancia 

en el mundo, puede ser extraída de especies de hongos y exoesqueletos de crustáceos tal 

como cangrejo, langosta y camarón (Bakshi et al., 2020; Barbosa et al., 2017). 

El quitosano, mantiene unidas sus cadenas poliméricas unas con otras debido a los puentes 

de hidrogeno en su estructura, esto lo hace insoluble en agua, compuestos orgánicos y 

soluciones alcalinas; es soluble en soluciones acidas debido a la protonación de los grupos 

amino e hidroxilo (Bakshi et al., 2020; Barbosa et al., 2017; Harish Prashanth & 

Tharanathan, 2007; Rinaudo, 2006; Shahid-ul-Islam & Faqeer, 2015), debido a esto, el qui-

tosano tiene alta afinidad de adsorber contaminantes tal como metales (Chassary et al., 

2004; Elwakeel & Guibal, 2015; Oliveira et al., 2012) y colorantes debido al gran número de 

grupos disponibles sobre el material, sin embargo la solubilidad en condiciones acidas que 
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favorecen la mayor protonación (Kosheleva et al., 2019), por esta razón se ha investigado 

además la modificación del quitosano para la remoción de colorantes e iones ha sido inves-

tigada por varios investigadores (Arcos-Arévalo et al., 2016; Bakshi et al., 2020; Barbosa et 

al., 2017; Demarchi et al., 2013; Dotto et al., 2014; Kahu et al., 2016; Kosheleva et al., 2019; 

Z. Zhou et al., 2014). 

Los diferentes materiales generados a base de quitosano presentan mejore propiedades, 

tal como mejores áreas que representan una mejor difusión interna, estabilidad química, 

además de facilitar la funcionalización e ionización de sitios activos; estas ventajas de los 

materiales, han sido investigados recientemente para sus potenciales aplicaciones en la 

industria, en la separación de elementos en solución y aplicaciones ambientales (Abdul 

Khalil et al., 2016; Bakshi et al., 2020; Barbosa et al., 2017; R. García-González et al., 2016; 

Guibal et al., 2013; Kosheleva et al., 2019; N. Li & Bai, 2005; Shih et al., 2009). 

El quitosano es también un material de alta capacidad de remoción de colorantes, lo que 

ha motivado a explorar sus características en diferentes procesos involucrados en la remo-

ción de colorantes sobre un amplio tipo de efluentes(Alvarado-Bonifacio et al., 2019; Barron-

Zambrano et al., 2010; Demarchi et al., 2013; Dobritoiu & Patachia, 2013; Dotto & Pinto, 

2011; V. M. Esquerdo et al., 2014; R. García González et al., 2014; Pereira et al., 2017; 

Salehi et al., 2016; Wang & Wang, 2007; Y. Zhou et al., 2019; Z. Zhou et al., 2014). Diversas 

investigaciones se han enfocado en probar diversas modificaciones en los procesos de sín-

tesis de los adsorbentes a base de quitosano para potencializar sus propiedades para su 

uso en la remoción de colorantes de efluentes contaminados, su interés por el quitosano es 

debida a la interacción de los grupos hidroxilo y amino presentes en la estructura del quito-

sano, estos grupos pueden ser catonizados y consecuentemente interactuar con elementos 

en solución, tal como los colorantes aniónicos por fuerzas de atracción electrostáticas en 

medio acido, lo cual modifica la estructura del gel formado a base de quitosano, debido al 

pH en el que está presente (Azarova et al., 2016). 

La interacción de los colorantes en solución se ha analizado en diversos estudios, pues la 

adsorción de colorantes es afectada por iones en solución tal como lo muestran diversos 

estudios en mezclas binarias de colorantes con iones en solución como lo son otras sales, 

metales y otros colorantes (V. M. Esquerdo et al., 2014; Vanessa M. Esquerdo et al., 2015a; 

V. M. Gun’ko, 2007; Olajire et al., 2015; Regti et al., 2017a; Vieira et al., 2014). 
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El estudio abarco el estudio aplicando dos adsorbentes derivados del quitosano, probando 

su capacidad de decoloración de agua; en las diferentes secciones se muestran los con-

ceptos de la adsorción y experimentos de aplicación, todo fundamento en el capítulo uno, 

fortalece las metodologías usadas, en el capítulo dos se descripción de la metodología, 

dentro del reporte de resultados del capítulo tres, se discuten y analizan los datos experi-

mentales, permitiendo asumir el mecanismo de interacción de los colorantes con el quito-

sano, que permite la adsorción sobre los criogeles sintetizados, permitiendo mostrar en el 

capítulo cuatro la conclusión de la elucidación del mecanismo de adsorción y prospectivas 

a futuro. 

Posteriormente se adjuntan trabajos, producción científica derivada del doctorado, desarro-

llo en investigación, además de elementos probatorios de exposiciones en congresos de 

investigación. 
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1 FUNDAMENTOS 

Debido a su alta solubilidad los colorantes son uno de los elementos más contaminantes del agua, en parti-

cular para las industrias textiles y alimenticias que desechan grandes cantidades de colorantes disueltos en 

el agua, alterando considerablemente el aspecto visual del agua (Bafana et al., 2011; Pérez-Urquiza et al., 

2000; Ziarani et al., 2018), lo cual consecuentemente limita el desarrollo de la vida acuática, pues la actividad 

fotosintética se ve decaída debido a que los colorantes absorben la radiación solar, lo cual es necesario para 

el desarrollo de algunas algas y bacterias modificando la cantidad de oxígeno disuelto lo que conlleva con-

secuencias para el desarrollo biológico de organismos superiores como peces; adicionalmente, la presencia 

de los colorantes, sobre todo sintéticos, generan consecuencias permanentemente, pues debido a su com-

pleja estructura química son de difícil degradación biológica, por lo que prevalecen como contaminantes 

recalcitrantes lo cual impacta en la operación de plantas de tratamiento basadas en procesos biológicos, 

puesto que el aspecto del agua al efluente es muy similar al del influente, haciendo que el tratamiento sea 

aparentemente ineficiente por sí solo (WWAP, 2017). 

Entre los diferentes tipos de colorantes sintéticos usados en la industria, destacan los generados a base a 

aminas carcinogénicas como la bencidina; en los colorantes obtenidos a partir de anillos bencénicos, sus 

enlaces son más estables que los compuestos que los generan, lo cual favorece su campo de aplicación y 

tiempo de almacenamiento en anaquel, siendo este parámetro favorable para las diversas industrias que los 

utilizan en los procesos de producción, sin embargo, la descomposición de los mismos en los procesos de 

tratamiento biológico de aguas es limitado, solo algunas enzimas metabólicas, bacterias anaeróbicas, incluso 

la digestión en la flora intestinal de mamíferos logra degradarlos a aminas aromáticas carcinogénicas, deri-

vadas de la ruptura de los enlaces de colorantes sintéticos (Bafana et al., 2011; Ziarani et al., 2018) siendo 

estas consecuencias del consumo y la presencia de los colorantes en los cuerpos de agua, pues los ele-

mentos carcinógenos son liberados al ambiente, adicionales a las consecuencias de la adición de color en 

el agua anteriormente mencionadas (WWAP, 2017). 

1.1 Colorantes 

Los colorantes pueden ser definidos como sustancias las cuales cuando son aplicadas a un sustrato le im-

parten color, al menos temporalmente, destruyendo alguna estructura cristalina de sustancia de color. Estos 

se adhieren a superficies compatibles por adsorción física, retención mecánica y por formación de enlaces 

covalentes o de complejos con una sal o metal o por solución (Bafana et al., 2011; Ziarani et al., 2018). 

La clasificación de los colorantes que se hace con base en el grupo cromóforo principal que constituye el 

colorante; en base a lo reportado en el Color Índex usa la siguiente clasificación: nitroso, nitro, azo, azoico, 
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estilbeno, diarilmetano, trialrilmetano, santeño, quinoleína, metino, acridina, azufre, tiazol, tiamina, indamina, 

azina, oxacina, lactona, antraquinona, indigoide y ftalocianina (Sridharan, 2016; Ziarani et al., 2018). 

1.1.1 Clasificación de los colorantes  

Los colorantes pueden clasificarse de acuerdo a su naturaleza y en base a la presencia de grupos funciona-

les, tal como se indica a continuación. 

1) Ácidos: Los colorantes ácidos son compuestos aniónicos solubles en agua, tienen uno o más grupos 

sulfónicos o ácidos carboxílicos en su estructura molecular; se utilizan en la coloración del nylon, lana y seda, 

industria alimenticia y papel. Algunos de estos son contaminantes ambientales de cuidado. Generalmente 

son complejos azo, triarilmetano o de antraquinona. Este grupo se subdivide en Colorantes ácidos simples 

y Colorantes ácidos para mordiente (Ziarani et al., 2018). 

Los colorantes ácidos simples tienen tonos diversos, propiedades de fijación y solidez diferentes. Los dife-

rentes tipos de colorantes que aquí se agrupan desde el punto de vista químico son: 

a) Derivados del trifenilmetano  

b) Derivados del santeño  

c) Colorantes nitro  

d) Colorantes nitrosos  

e) Derivados de la antraquinona  

f) Colorantes azinicos  

g) Derivados de la quinolina  

h) Colorantes azoicos que contienen el grupo azo y se usan especialmente para colorear fibras de al-

godón.   

En cuanto a los colorantes ácidos para mordiente son conocidos también como colorantes al cromo y su 

estructura molecular generalmente presenta un grupo hidroxilo en posición orto respecto a un grupo azo o a 

otro hidroxilo.   

2) Básicos: la molécula ionizada presenta una parte coloreada constituida por el catión. La mayor parte de 

estos colorantes son compuestos amino o amino sustituidos solubles en ácidos que se insolubilizan alcali-

zando la solución. 

3) Directos: Se fijan directamente sobre la fibra, generalmente lana y seda, son con frecuencia compuestos 

aniónicos azo.   
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 4) Dispersos: El grupo etanolamilona se encuentra con frecuencia en este tipo de colorantes y ayuda tanto 

en la dispersión como en la absorción.   

5) Mordentes: se combinan con sales para formar materiales coloreados insolubles llamados lacas. Enlaza-

dos con hidróxidos metálicos. 

6) Reactivos: Estos colorantes reaccionan para formar un enlace covalente entre el colorante y la fibra celu-

lósica. Se preparan preferentemente haciendo reaccionar el cloruro de cianurilo con algunos colorantes de 

los grupos azoicos, antraquinones, ftalocianínicos, entre otros, pero pocos resistentes al blanqueado.   

7) Sulfurados: Son un grupo de colorantes de bajo costo que producen matices opacos en algodón. 

8) Tina o Cuba: son derivados de antraquinona o indantreno. Los compuestos incoloros se utilizan para 

impregnar fibras de algodón, las que después son tratadas con un oxidante o se exponen al aire para desa-

rrollar color. Al reducirlos en solución se vuelven solubles en álcalis e incoloras, y se conocen como leucoti-

nas. 

Colorantes usados en el proyecto 

Los colorantes usados en el proyecto son del tipo acido, azoicos; son de uso alimenticio cosmético y farma-

céutico, además de la industria textil, cada uno de ellos autorizado en la aplicación y uso en alimentos, 

excepto el amarillo 5 que ha sido limitado por la unión europea debido a que en diversos estudios se ha 

demostrado que causa hiperactividad en los niños, además de los consecuentes efectos ambientales por 

sus descargas de agua residual, de origen doméstico e industrial mayormente,(FDA, 2016, 2017) las propie-

dades fundamentales de los colorantes se enlistan en la Tabla 1.1 

Tabla 1.1 Colorantes usados en el proyecto 

 

Colorante Color index 

(C.I.) 

Longitud de onda (λmax) 

(nm) 

Peso Molecular 

(g mol−1) 

Formula molecular 

Azul 1 42090 630 792.85 C37H34N2Na2O9S3 

Amarillo 5 19140 425 534.4 C16H9N4Na3O9S2 

Rojo 2 16185 521 604.5 C20H11N2Na3O10S3 
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 Amarillo 5 

FD and C Yellow No. 5 es un colorante alimentario de color amarillo intenso que tiene cierto parentesco 

químico con la aspirina. Es de color amarillo intenso al naranja brillante. Se obtiene derivado del petróleo. 

Pertenece al grupo de colorantes azoicos como se observa en la Figura 1.1. Es frecuente su combinación 

con otros colorantes como el Amarillo Ocaso FCF, o la mezcla con Azul Brillante FCF (E133) EllO para 

fabricar colorante verde (NCBI, 2020c). 

Se emplea en postres, flanes, galletas, cereales, harinas, pan, batidos, gaseosas, refrescos, bebidas alcohó-

licas, mostazas, salsas, productos de pescado, mariscos enlatados, chips, snacks, patatas fritas, quesos, 

conservas vegetales y golosinas. También se utiliza de forma habitual como colorante alimentario en polvo 

para cocinar (FDA, 2016, 2017). 

 

 

Figura 1.1 Estructura química del Amarillo 5 (Y5) (Chemaxon, 2020) 

Tambien conocido como Tartracina, Amarillo 5, Food Yellow 4, FD & C Yellow 5, Acid Yellow 23, Cl 19140, 

Tartrazine.  

La tartrazina puede llegar a producir tos espasmódica, crisis asmáticas en personas alérgicas a la aspirina, 

rinitis alérgica, picazón cutánea, insomnio o trastornos del sueño e hiperactividad. La tartrazina está relacio-

nada con un gran porcentaje de los casos de síndrome de ADHD (hiperactividad) en los niños (FDA, 2017; 

NCBI, 2020c). 

Cuenta con propiedades reportadas en la teoría, resumidas en la Tabla 1.2 
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Tabla 1.2 Resumen de parámetros del colorante Amarillo 5 

Propiedad Unidad Valor Teórico 

LogP: Octanol-Agua - -0.479 

Solubilidad en agua mol/L 7.59E-04 

Densidad g/cm3 1.83 

Punto de fusión °C 254 

Punto de ebullición °C 306 

Tensión superficial dyn/cm 91 

Presión de vapor mmHg 2.48E-09 

LogKoa: Octanol-Aire - 9.44 

Cte. de Henry atm-m3/mole 3.59E-11 

Índice de refracción - 1.76 

Refractividad molar cm3 106 

Volumen molar cm3 256 

Polarizabilidad Å3 41.8 

Fuente: (NCBI, 2020c) 

 Azul 1 

FD&C Blue No. 1 es un colorante en polvo de color azul rojizo, a veces en forma de gránulos, presenta una 

tonalidad azul y que es muy soluble al agua. Su origen es sintético debido a que es extraído del petróleo 

(principalmente de los hidrocarburos aromáticos) y pertenece al grupo de los colorantes azoicos (NCBI, 

2020a). 

También es conocido con los nombres de Azul Brillante FCP, Azul 2, CI Food Blue 2 o CI 42090 (Figura 1.2). 
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Figura 1.2 Estructura química del Azul 1 (B1) (Chemaxon, 2020) 

En alimentación puede encontrarse en snaks, conservas (por ejemplo, en los guisantes enlatados) y en el 

queso azul, aplicándose también en confitería, helados, así como en pastelería. Es frecuentemente usado 

en bebidas como gaseosas, refrescos (sobre todo en aquellos que presenten tonalidades azul y verde), 

bebidas para deportistas (FDA, 2017; NCBI, 2020a), así como en bebidas alcohólicas; sus propiedades se 

resumen en la Tabla 1.3. 

Tabla 1.3 Resumen de parámetros del colorante Azul 1 

Propiedad Unidad Valor Teórico 

LogP: Octanol-Agua - 2.09 

Solubilidad en agua mol/L 2.30E-02 

Densidad g/cm3 1.68 

Punto de fusión °C 249 

Punto de ebullición °C 380 

Presión de vapor mmHg 3.82E-10 

LogKoa: Octanol-Aire - 9.61 

Cte. de Henry atm-m3/mole 8.73E-10 

Fuente: (NCBI, 2020a) 
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 Rojo 2 

F D & C Red 2 es un colorante naftilazo a base de ácido sulfónico (Figura 1.3) utilizado como agente colorante 

en Alimentos y medicamentos y como colorante e indicador químico. Es de color rojo al morado o púrpura. 

Se obtiene derivado del naftaleno, un compuesto común del petróleo, conocido como alquitrán blanco. Per-

tenece al grupo de colorantes azoicos. No se debe confundir con las plantas de la familia Amaranthus C, de 

las que recibe su nombre por la similitud con el color, pero no se obtiene de ellas ni tampoco de sus semillas. 

Se emplea en fruta confitada, glaseados, pasteles, chicles, caramelos y en algunos medicamentos de far-

macia (NCBI, 2020b).  

También conocido como: Azorrubina S, Rojo de Naftol, Rojo Naftilamina, Rojo 9, Rojo Ácido 27, Naphtol 

Red, Naphtylamine Red, Food Red 9, Acid Red 27, FD&C Red 2, Cl 16185.  

 

Figura 1.3 Estructura química del Rojo 2 (R2) (Chemaxon, 2020) 

En dosis pequeñas es un posible causante de hiperactividad en niños. En dosis grandes es un liberador de 

histamina, y puede aumentar los síntomas del asma, producir eczemas, urticaria, e insomnio. Al ser un co-

lorante azoico, puede provocar reacciones en personas alérgicas al ácido salicílico. En estudios con ratas 

se establece una conexión entre consumo de amaranto y la producción de varios tumores con efectos mu-

tágenos, y teratógenos. Prohibido en Estados Unidos desde el año 1976. En muchos países se ha prohibido 
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su utilización en alimentos y en aquellos que todavía se permite su uso, se ha reducido su ingesta diaria 

admisible (FDA, 2016, 2017), cuenta con características descritas en la Tabla 1.4. 

Tabla 1.4 Resumen de parámetros del colorante Rojo 2 

Propiedad Unidad Valor Teórico 

LogP: Octanol-Agua - 1.06 

Solubilidad en agua mol/L 9.26E-02 

Densidad g/cm3 1.89 

Punto de fusión °C 260 

Punto de ebullición °C 347 

Tensión superficial dyn/cm 86.4 

Presión de vapor mmHg 1.49E-10 

LogKoa: Octanol-Aire - 9.48 

Cte. de Henry atm-m3/mole 2.12E-10 

Índice de refracción - 1.76 

Refractividad molar cm3 123 

Volumen molar cm3 299 

Polarizabilidad Å3 48.9 

Fuente: (NCBI, 2020b) 

1.1.2 Normatividad aplicable a colorantes 

El color de un agua se debe, fundamentalmente, a diferentes sustancias coloreadas existentes en suspen-

sión o disueltas en ella. En aguas naturales el color proviene de las numerosas materias orgánicas proce-

dentes de la descomposición de vegetales, así como de diversos productos y metabolitos orgánicos que 

habitualmente se encuentran en ellas (colocaciones amarillentas). Además, la presencia de sales solubles 

de Fe y Mn (aguas subterráneas y superficiales poco oxigenadas) también produce un cierto color en el 

agua. En aguas naturales de lagos y embalses suele existir una relación directa entre color y pH, de forma 

que cuando aumenta el segundo lo hace el primero (Apha, 1998; Kant & Rattan, 2009; Kao et al., 2001; 

Zobkov & Zobkova, 2020). En aguas de lagos y embalses, el color del agua profunda durante la época de 

estratificación térmica es marcadamente más alto al del agua superficial. Por otro lado, las colocaciones 

rojizas observadas a veces en aguas de bebida proceden del hierro y las negras del manganeso divalentes 
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que se oxidan por la adición de cloro u otros agentes oxidantes, generándose la correspondiente precipita-

ción de oxihidróxidos coloreados poco solubles. Otras veces, el color procede de la oxidación de las propias 

conducciones de agua potable, que si son de cobre provoca colocaciones verde-azuladas. En este sentido, 

la importancia del color en el agua de consumo es fundamentalmente, de carácter organoléptico: cuando se 

toma agua coloreada, ineludiblemente se la asocia a agua "peligrosa" para la salud. La mayor parte de los 

individuos perciben niveles de coloración de unos 15 mg/L Pt-Co. Su medida se basa en el hecho de que el 

color producido por las sustancias de carácter natural de un agua es muy similar al desarrollado por disolu-

ciones de mezclas de K2CI6Pt y CoCl2: donde la longitud de onda de máxima absorción corresponde enton-

ces a 430-440 nm. Este método del cloroplatinato potásico (oficial) no sería aplicable a aguas residuales 

industriales fuertemente coloreadas por sustancias inorgánicas (Kao et al., 2001; WWAP, 2017). 

Debido a la implicaciones ambientales y estéticas, entre las cuales se enlista, incrementar la DQO de las 

soluciones, limitar el paso de la luz, limitando la fotosíntesis, la fitotoxicidad al ser absorbida por colorantes 

y entrar en la cadena trófica, donde la degradación de estos por la flora digestiva, genera compuestos deri-

vados de la anilina extremadamente tóxicos (WWAP, 2017). 

Es por ello que la descarga de colorantes en el agua residual y el agua de consumo humano, es regulado, 

las agencias de salud han determinado a nivel internacional, limites, los cuales se enlistan en la Tabla 1.5 

Tabla 1.5 Normatividad internacional aplicable a color en agua 

País  Normas Limite 

Taiwán Regulating colored textile wastewater by 3/31 wavelength ADMI methods in 
Taiwan 

400 ADMI 

Ecuador Límites máximos permisibles para aguas de consumo humano y uso do-
méstico, que únicamente requieren tratamiento convencional 

100 UPtCo 

Unión Europea Tipo A1 Tratamiento físico simple y desinfección 

Tipo A2. Tratamiento físico normal, tratamiento químico y desinfección.   
Tipo A3. Tratamiento físico y químico intensivos, afino y desinfección. 

20  UPtCo 

100 UPtCo 

200 UPtCo 

Agua de consumo humano 

México Salud ambiental, agua para uso y consumo humano-límites permisibles de 
calidad y tratamientos a que debe someterse el agua para su potabilización 

15 UPtCo 

Ecuador Límites máximos permisibles para aguas de consumo humano y uso do-
méstico que únicamente requieran desinfección 

20 UCV 

WHO Guías para la calidad del agua potable 15 UCV 
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American Dye Manufactures Institute (ADMI) equivalente a UPtCo y unidades de color verdadero (UCV). 

Fuentes: (Kao et al., 2001; OMS, 2008; SSA, 2000; TULAS, 2011; UE, 2015) 

1.2 Tratamientos comunes para la decoloración de agua 

Debido a su complejidad molecular, los colorantes son contaminantes recalcitrantes, es decir que prevalecen 

a diversos tratamientos, en particular los colorantes azoicos, pues el enlace -N=N- es de difícil degradación, 

por lo que la ruptura de dicho enlace requiere de parámetros específicos para no generar compuestos inter-

medios carcinógenos(Bafana et al., 2011; Rawat et al., 2016; Ziarani et al., 2018). 

1.2.1 Tratamientos biológicos  

Debido a los costos que se generan por el tratamiento de agua, los tratamientos biológicos presentan una 

alternativa económica para tratar el agua contaminada con colorantes, existe variedad de bacterias tanto 

aeróbicas como anaeróbicas que son capaces de degradar los colorantes azo. (Bafana et al., 2011), siendo 

ellos poco eficientes en mineralizar el colorante en sistemas individuales, aumentando su eficacia en siste-

mas combinados anaerobios y aerobios de alta complejidad para grandes volúmenes (Collivignarelli et al., 

2019; WWAP, 2017). 

1.2.2 Tratamientos fisicoquímicos  

Los procesos fisicoquímicos comúnmente empleados a nivel industrial en el tratamiento de efluentes de la 

industria de colorantes como la textil y alimenticia son la coagulación y precipitación, ósmosis inversa y 

ultrafiltración, así como el tratamiento por electrólisis, tratamiento con ozono, tratamiento por adsorción y 

tratamiento con cloro (Collivignarelli et al., 2019; Metcalf & Eddy, 2008). Su uso está restringido por su ele-

vado costo, el empleo de materiales de importación o el impacto que generan al ambiente.  

a) Coagulación precipitación 

b) Ósmosis inversa y ultrafiltración  

c) Tratamiento por electrólisis  

d) Tratamiento con ozono  

e) Tratamiento con cloro  

f) Tratamiento por adsorción  

La adsorción implica la acumulación o la concentración de sustancias disueltas en el agua en una superficie 

o interfase (Crini, 2006; De Gisi et al., 2016; Kyzas, Lazaridis, & Mitropoulos, 2012). En el caso del trata-
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miento de colorantes azo se utiliza como adsorbente el carbón activado, sílica, biosorbentes, resinas, polí-

meros y biopolímeros que retienen los colorantes en su superficie (Bafana et al., 2011; Crini, 2006; Kyzas, 

Lazaridis, & Mitropoulos, 2012).  

En general los tratamientos fisicoquímicos tienen la desventaja de producir lodos relativamente hidrofílicos, 

que deben ser sometidos a filtración o centrifugación para eliminar el exceso de agua, además que la ma-

yoría de las técnicas son costosas (Collivignarelli et al., 2019; Piña Mondragon, 2007), por otra parte, la 

adsorción es un método que no destruye los contaminantes solo los concentra y los separa, de modo que la 

contaminación se transfiere de un lugar a otro (Crini, 2006; Metcalf & Eddy, 2008). 

1.3 Procesos de adsorción 

1.3.1 Adsorción 

La adsorción es un fenómeno superficial que puede ser definido como el incremento de concentra-

ción de un determinado componente presente en solución en la superficie entre dos fases. Estas 

fases pueden ser de las siguientes combinaciones: líquido-líquido, líquido-sólido, gas-sólido, gas-

líquido. En la práctica, por adsorción se entiende la eliminación de uno o más componentes pre-

sentes en una fase líquida o gas mediante un sólido. La fase sólida que adsorbe se denomina 

adsorbente y cualquier sustancia que sea adsorbida se llama adsorbato (Ali & Gupta, 2007; Bonilla-

Petriciolet et al., 2017; Worch, 2012). 

Se considera que existe una relación entre la solubilidad y el fenómeno de adsorción, esto se debe 

a la interacción del soluto con el disolvente. Cuanto mayor es la solubilidad, más fuerte es el enlace 

soluto disolvente e inferior es el grado de adsorción (Bonilla-Petriciolet et al., 2017). En el fenómeno 

de adsorción intervienen una serie de fuerzas activas entre la superficie del sólido, generadas de la 

afinidad específica del soluto, son fuerzas normales a la superficie del mismo, en base a la natura-

leza de estas fuerzas, se clasifican en físicas (fuerza electrostática) y químicas (afinidad química). 

Cuatro tipos principales de adsorción de intercambio, física, química y específicos de cada pueden 

ser distinguidos (Ali & Gupta, 2007; Bonilla-Petriciolet et al., 2017; Worch, 2012) a continuación se 

describen las propiedades más importantes de estas. 

a) intercambio iónico 
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implica la unión electrostática de especies iónicas a los sitios de carga opuesta en la superficie de 

un adsorbente, con el desplazamiento posterior de estas especies por otros adsorbatos de mayor 

afinidad electrostática (Ali & Gupta, 2007) 

Las interacciones que se establecen entre la superficie del sólido y el adsorbato son de naturaleza 

física, cuando fundamentalmente intervienen las fuerzas de Van der Waals y/o diferencia de cargas 

entre el adsorbente y el adsorbato, por tanto, no se produce compartición ni transferencia de elec-

trones, manteniéndose la individualidad del sólido y del adsorbato, debido a esto, requiere energías 

de activación en rango de aproximadamente 20 a 40 kJ/mol. La adsorción se realiza en parcialidad, 

por lo que permite la movilidad del adsorbato en la interfase dando la posibilidad de formar multica-

pas, siendo por ello reversible, pues un cambio externo de cargas desequilibra la adsorción, por 

adición de iones (ácidos, bases o sales iónicas) o la misma vibración molecular que genera el des-

plazamiento de los sitios activos (Ali & Gupta, 2007; Bonilla-Petriciolet et al., 2017; Worch, 2012). 

b) Adsorción química o quimisorción 

Las fuerzas que se establecen son verdaderos enlaces químicos entre las moléculas de adsorbente 

y el adsorbato, perdiéndose la individualidad de las mismas y resultandos nuevos compuestos con 

enlaces covalentes, siendo por ello un fenómeno irreversible. No ocurre sobre toda la superficie del 

sólido, si no solamente sobre los centros activos. 

La transformación química de la especie adsorbida requiere una cierta energía que no es necesaria 

en la adsorción física por encima de los 40 kJ/mol). A esta energía se le llama energía de activación 

puesto que es la que la energía necesaria para que se inicie el cambio químico. Por este motivo la 

adsorción química suele ocurrir a temperaturas más elevadas que la adsorción física. 

c) Adsorción especifica 

La unión de moléculas de adsorbato en los grupos funcionales en la superficie del adsorbente puede 

ser resultado de interacciones especificas no son resultado de transformaciones de adsorbato. Es-

tas interacciones denominadas “adsorciones específicas” exhiben un rango de energías de en lace 

de rango de valores comúnmente asociados con adsorción física a valores de energía mayores a 
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los involucrados en la adsorción química. La dispersión neta, electrostática, quimisortiba e interac-

ción de grupos funcionales es ampliamente definida por la afinidad de un adsorbentes por adsor-

batos específicos (Ali & Gupta, 2007; Bonilla-Petriciolet et al., 2017; Worch, 2012) 

La viabilidad económica de la adsorción como método de tratamiento depende fundamentalmente 

de la capacidad y velocidad adsorción dentro del proceso. Por capacidad se entiende la cantidad 

de soluto que puede ser eliminado por un peso dado de adsorbente y velocidad como el tiempo en 

alcanzar el equilibrio de elementos presentes en solución y adsorbidos. Estos parámetros afectan 

de manera muy significativa al coste total de la unidad de adsorción, determinando la cantidad de 

adsorbente necesaria para una aplicación concreta, y por tanto, el volumen de los equipos a utilizar. 

El estado actual del conocimiento sobre la adsorción no permite predecir las capacidades ni las 

características cinéticas de un sistema, y es por tanto necesario obtener datos experimentales (Ali 

& Gupta, 2007; Bonilla-Petriciolet et al., 2017; Worch, 2012). 

Las características más destacables de los principales mecanismos de adsorción encontrados en 

la literatura se enlistan en la Tabla 1.6 

Tabla 1.6 Características de los mecanismos de adsorción 

Fisisorción Quimisorción Intercambio iónico 

Interacción por fuerzas molecula-
res 

Reversibles 

Multicapas 

Efecto del pH alto 

Efecto de la temperatura solubili-
dad 

Generación de enlaces quími-
cos 

Mayormente irreversible 

Mono capa 

Efecto a pH bajo 

Efecto a temperatura 

Polaridad molecular 

Mono capa 

Efecto de pH bajo 

Efecto de temperatura 
sobre la solubilidad 

Fuente: Elaborado de: (Ali & Gupta, 2007; Bonilla-Petriciolet et al., 2017; Worch, 2012) 

1.3.2 Cinética de adsorción 

La cinética describe la razón de adsorción del soluto lo que controla el tiempo de residencia de la adsorción 

del sorbato en la interfase sólido-líquido. Su importancia radica en que, para el diseño apropiado de trata-

mientos de adsorción, ya que es posible establecer la razón a la cual el contaminante es removido del líquido 

(Ahamad & Jawed, 2010; Dotto & Pinto, 2011; Ho & McKay, 2002). 
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Según Weber en 1995 la transferencia de un compuesto desde una fase líquida hacia un sitio de adsorción 

se efectúa en cuatro etapas (Figura 1.4): la transferencia del compuesto desde el líquido hacia la película 

cerca al adsorbente sólido (etapa rápida), la transferencia del compuesto a través de la película de líquido 

cercana de la superficie externa del adsorbente (transferencia de masa externa), la difusión del compuesto 

al interior de la partícula del adsorbente (difusión intrapartícula), y la adsorción propiamente dicha, que es 

una etapa rápida. La cinética de adsorción está determinada por la etapa más lenta, es decir, la transferencia 

de masa externa (Kf) y la difusión intragranular superficial (Ds) y/o porosa (Dp). Sin embargo, para la mayor 

parte de los autores, el efecto de la difusión superficial es mayor al ser comparada con la difusión porosa. 

Se estima que el efecto de la difusión superficial es veinte veces más importante que el efecto de la difusión 

porosa (Dudamel et al., 2010). 

 

Figura 1.4 Mecanismos de adsorción representando las cuatro etapas, según Weber y Smith (Modificado 

de (Kirk-Othomer, 2004)) 

 

 Modelos cinéticos de adsorción 

En los procesos de adsorción, la descripción del comportamiento dinámico de los sistemas se expresa en 

diagramas, los cuales pueden ser ajustados a modelos matemáticos, que son una herramienta para describir 

los aspectos que controlan la velocidad del proceso. Actualmente se desarrollan diversos modelos empíricos 

para determinar dichos parámetros cinéticos para su posterior análisis, tales parámetros permiten asumir el 

mecanismo de reacción involucrado en los procesos de adsorción/biosorción de los materiales. 



FUNDAMENTOS 

18 
 

Modelo de pseudo-primer orden, tambien denominada ecuación Lagergren tienen la siguiente expresión 

matemática correspondiente a la cinética de primer orden reversible se basa en la suposición de que a 

cada ión se le asigna un sitio de adsorción del material adsorbente (Vanessa M. Esquerdo et al., 2015a; 

Y. Liu & Liu, 2008). 

Modelo de pseudo-segundo orden fue propuesto por Ho y Mckay, considera la velocidad de adsorción 

como un modelo químico (Vanessa M. Esquerdo et al., 2015a; Ho & McKay, 2002; Y. Liu & Liu, 2008). 

Modelo de Elovich de aplicación general a la cinética de quimisorción, superficie de adsorción es hete-

rogénea. 

La aplicación de estos modelos y su respectivo ajuste, permiten asumir el comportamiento de los datos ex-

perimentales con respecto a estos se muestran los modelos típicos usados a continuación (Tabla 1.7). 

Tabla 1.7 Modelos de adsorción cinéticos 

Modelo Pseudo 1er orden 

(Ec. 1) 

Pseudo 2do orden 

(Ec. 2) 

Elovich 

(Ec. 3) 

Diferencial 𝑑𝑞

𝑑𝑡
= 𝑘1 (𝑞𝑒 − 𝑞𝑡) 

𝑑𝑞

𝑑𝑡
= 𝑘1 (𝑞𝑒 − 𝑞𝑡)2 

𝑑𝑞

𝑑𝑡
= 𝛽𝑒−𝛼𝑞𝑡 

Integral 𝑞𝑡 = 𝑞𝑒(1 − 𝑒𝐾1𝑡) 
𝑞𝑡 =

𝐾2𝑞𝑒
2𝑡

1 + 𝐾2𝑞𝑒𝑡
 

𝑞𝑡 = 𝛼 ln(𝛼𝛽) + 𝛽 ln(𝑡) 

Donde 𝑞𝑒 es la capacidad de adsorción al equilibrio, (cantidad de adsorbato / cantidad de adsorbente), 𝑞𝑡 es 

la capacidad en el tiempo t, 𝑡 es el tiempo de contacto, 𝐾1 y 𝐾2 es la constante de pseudo primer orden y 

pseudo segundo orden respectivamente, 𝛼 es la constante de adsorción inicial, 𝛽 es la constante de desor-

ción durante el experimento (Vanessa M. Esquerdo et al., 2015a; Y. Liu & Liu, 2008). 

1.3.3 Isotermas de adsorción 

En el equilibrio de adsorción existe una proporción definida de soluto repartida entre las dos fases, líquida y 

sólida. La forma habitual de expresar esta distribución es la capacidad de equilibrio, definida como: 
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𝑞𝑒 =
𝐶0−𝐶𝑒

𝑊
× 𝑉                                                                       (Ec. 4) 

Siendo 𝑞𝑒 la capacidad de equilibrio, que informa de la concentración de adsorbato en fase sólida, 𝐶0 es la 

concentración inicial de adsorbible en fase líquida, 𝐶𝑒 es la concentración de adsorbible en fase líquida en el 

equilibrio, 𝑉 es el volumen de disolución y 𝑊 es la masa de adsorbente. 

Las isotermas de adsorción son curvas construidas a partir de pares (𝐶𝑒, 𝑞𝑒) a una temperatura constante, 

estas representan la adsorción de un soluto o adsorbato sobre una superficie, es una función del tipo 𝑛𝑎𝑑𝑠 =

𝑓𝑇(𝐶), donde 𝑛𝑎𝑑𝑠 representa la cantidad de adsorbato presente en la interfase en equilibrio con una con-

centración 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 (Basmadjian & 

Basmadjian, 2018; Y. Liu & Liu, 2008). 

Diversos modelos han sido propuestos para predecir el comportamiento de la adsorción, considerando prin-

cipios empíricos, se muestran los aplicados a los datos experimentales y más típicamente usados en la 

Figura 1.5 

 

Figura 1.5 Modelos matemáticos de isotermas de adsorción (Worch, 2012) 

 

Monocomponentes 

isotermas para la 
adsorcion en fase liquida

Isotermas de 
componente puro

Langmuir

Freundlich

Sips (Langmuir-
Freundlich)

Isotermas 
multicompopnente

Predictivas

Langmuir Extendido

SAI (IAST en ingles)

Empiricas Freundlich extendido
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La isoterma de Langmuir considera un recubrimiento completo de la superficie por una cantidad de adsor-

bato, típica de superficies homogéneas, asume que todos los sitios de sorción son idénticos, que cada sitio 

retiene una molécula y que todos los sitios son energética y estéricamente independientes de la cantidad de 

soluto adsorbido. 

El modelo de Freunlich es un modelo empírico, que representa el proceso de adsorción no ideal de formación 

de multicapas en superficies heterogéneas; considerando que los sitios de adsorción son ocupados primero 

por enlaces fuertes y que la fuerza del enlace decrece al incrementar la ocupación de sitios de adsorción. 

El modelo matemático de Langmuir-Freundlich (o isoterma de Sips) combina las expresiones de Langmuir y 

Freundlich necesarias para deducir la heterogeneidad del sistema. A bajas concentraciones del adsórbato, 

la ecuación se reduce a la expresión de la isoterma de Freundlich, mientras que, a altas concentraciones, la 

ecuación alcanza la expresión de Langmuir (Hema Krishna & Swamy, 2012; Y. Liu & Liu, 2008; Worch, 2012).  

Multicomponente 

Langmuir extendida, describe la competición de adsorción en mezclas multicomponentes por Butler y Ockert, 

(Worch, 2012). Para mezclas binarias asume que solo una fracción de los sitios están disponibles para el 

componente 1 pueden ser ocupados por el componente 2. 

La isoterma de Freundlich para n componentes, asumiendo que todos los componentes tienen el mismo 

valor de exponente de Freundlich, 𝑛, y difieren solo en sus coeficientes de Freunlich 𝐾𝐹 

El modelo de Solución Adsorbida Ideal, (SAI). También conocido por sus siglas en ingles IAST (ideal adsor-

bed solution theory), Es una de las teorías más utilizadas en la predicción de isotermas de adsorción multi-

componentes. Supone que la región interfacial sólido-líquido puede ser considerada como una fase capa 

bidimensional y es accesible a todos los adsorbatos en la misma medida (Worch, 2012). 

Se presenta un compendio de los modelos matemáticos para ajustar el comportamiento de datos experi-

mentales de estudios de equilibrio de adsorción que son usados comunmente en trabajos similares (Tabla 

1.8) 

Tabla 1.8 Modelos de adsorción para equilibrio de adsorción, isotermas 

Modelo Langmuir Freundlich Sips 
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(Ec. 5) (Ec. 6) (Ec. 7) 

Monocomponente  
𝑞𝑒 =

𝑞𝑚𝐾𝐿𝐶𝑒

1 + 𝐾𝐿𝐶𝑒
 𝑞𝑒 = 𝐾𝐹𝐶𝑒

1 𝑛𝐹⁄
 𝑞𝑒 =

𝑞𝑚(𝐾𝑆𝐶𝑒)𝑛𝑠

1 + (𝐾𝑆𝐶𝑒)𝑛𝑠
 

 Langmuir extendida 

(Ec. 8) 

Freundlich extendido 

(Ec. 9) 

Solución Adsorbida 

Ideal, (SAI) 

(Ec. 10) 

Multicomponente 
𝑞𝑖 =

𝑞𝑚,𝑖𝑏𝑖𝐶𝑖

1 + ∑ 𝑏𝑗𝐶𝑗
𝑁
𝑗=1

 
𝑞𝑖 =

𝐾𝑖

1
𝑛⁄

𝐶𝑖

(∑ 𝐾
𝑗

1
𝑛⁄

𝐶𝑗
𝑁
𝑗=1 )

1−𝑛 𝑞𝑇 = [∑
𝑧𝑖

𝑞𝑖
0(𝜋)

𝑁

𝑖=1

]

−1

 

En las cuales, 𝑞𝑒 es la capacidad de adsorción por peso al equilibrio (mg/g), 𝑞𝑚 es teóricamente la capacidad 

máxima de adsorción por peso (mg/g), 𝐾𝐿 es la constante de la isoterma de Langmuir (L/mg), 𝐾𝐹 representa 

la constante de Freundlich (mg/g) 𝐾𝑆 es la contante de Sips (L/g), mientras que 𝐶𝑒 es la concentración del 

sorbato en la superficie del adsorbente en el equilibrio (mg/gramo); 𝑛𝐹 el exponente de Freundlich que indica 

la intensidad de adsorción, 𝑛𝑠, el exponente de Sips, 𝑞𝑖,𝑗 son la scapacidades de adsrocion del n-esimo 

componente, 𝑏𝑖,𝑗.es la constante de lLangmuir del componente i-esimo, 𝑘𝑖,𝑗 es la constante de Freundlich 

del componente i-esimo (Worch, 2012). 

1.3.4 Modelos de transferencia de masa 

Tal como se menciona la interacción sorbato-adsorbente es solo el fenómeno interfase, pero es de vital 

importancia estudiar la difusión a través de los poros del material adsorbente, este fenómeno es denominado 

transferencia de masa, estos permiten describir la cinética de adsorción de gases y líquidos en materiales 

sólidos (como monóxido de carbono, dióxido de carbono, óxido nitroso, acetileno y disulfuro de carbono 

sobre carbón) 

El modelo de Crank, representa la solución analítica de la ecuación de la segunda Ley de Fick (predice como 

la concentración de una especie cambia con el tiempo) (X. Liu et al., 2012; Plazinski et al., 2013); cuando la 

resistencia a la transferencia de masa externa es despreciable, la partícula adsorbente se encuentra inicial-

mente libre de soluto y la concentración del soluto en la superficie permanece constante. Este modelo es 

válido bajo el supuesto de que existe un “baño infinito” en el que la concentración es muy alta como para 
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justificar que, en la superficie del adsorbente, la concentración es constante. En este sentido, la ecuación de 

difusión para una partícula esférica es: 

𝜕𝑞

𝜕𝑡
= (

𝐷𝑒

𝑟2 )
𝜕

𝜕𝑟
(𝑟2 𝜕𝑞

𝜕𝑟
)     (Ec. 11) 

Estableciéndose mediante la diferencial del caudal en función del tiempo es resultado de la difusividad efec-

tiva en función del área expuesta por la esfera a cada diferencial de radio (Dotto et al., 2016; Pioquinto 

García, 2018; Yao & Tien, 1992). 

Utilizando las condiciones iniciales y de frontera, se obtiene el modelo de Crank (Ecuación 10): 

Condiciones fronteras 

𝑞(0,0) = 0 

𝑞(𝑟, 𝑡) = 𝑞𝑒 

𝜕𝑞

𝜕𝑟
|𝑟=0 = 0 

𝑞

𝑞𝑒
= 1 −

6

𝜋2
∑

1

𝑛2
∞
𝑛=1 𝑒

(−
𝐷𝑒𝑛2𝜋2𝑡

𝑟2 )
   (Ec. 12) 

Donde q es la capacidad de adsorción al tiempo t (mg/g), 𝑞𝑒 es la capacidad de adsorción al equilibrio (mg/g), 

r es el radio de la partícula (m), De es el coeficiente de difusión efectiva (m2/s) y t es el tiempo (h). 

Dentro de la misma se puede considerar la difusividad efectiva como producto del flujo másico, la difusión 

molecular con respecto al efecto geométrico de los poros del material. 

𝐷𝑒 =
𝜀

𝜏
𝐷𝐴𝐵          (Ec. 13) 

Donde: 𝐷𝑒 es la difusividad efectiva, 𝜀 es la fracción hueca del material, 𝜏 es la tortuosidad de la superficie 

de los poros, 𝐷𝐴𝐵 es la difusividad de A en el solvente B. 

La difusión del soluto en líquidos se puede calcular mediante ecuaciones semiempíricas por necesidad, pues 

la teoría de la difusión en líquidos todavía no está completamente explicada. Una de las primeras teorías, la 

ecuación de Stokes-Einstein, se obtuvo para una molécula esférica muy grande (A) que se difunde en un 

disolvente líquido (B) de moléculas pequeñas. Se usó la ley de Stokes para describir el retardo en la molécula 
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móvil del soluto. Después se modificó al suponer que todas las moléculas son iguales, distribuidas en un 

retículo cúbico y cuyo radio molecular se expresa en términos del volumen molar. 

𝐷𝐴𝐵 =
9.96𝑋10−16 𝑇

𝜇𝐵 𝑉𝐴

1
3⁄

     (Ec. 14) 

donde 𝐷𝐴𝐵 es la difusividad en m2/s, 𝑇 es la temperatura en K, 𝜇 es la viscosidad de la solución en Pa • s o 

kg/m • s y 𝑉𝐴 es el volumen molar del soluto a su punto de ebullición normal en m3/kg mol (Geankoplis, 2003). 

Esta ecuación es bastante exacta para moléculas muy grandes de solutos esferoidales y sin hidratación, de 

peso molecular 1000 ó más, o para casos en que 𝑉𝐴 es superior a 0.500 m3/kg mol en solución acuosa.  

La ecuación no es válida para solutos de volumen molar pequeño. Se ha intentado obtener otras deducciones 

teóricas, pero las fórmulas obtenidas no predicen difusividades con precisión razonable. Debido a esto, se 

han desarrollado diversas expresiones semiteóricas. La correlación de Wilke-Chang puede usarse para la 

mayoría de los propósitos generales cuando el soluto (A) está diluido con respecto al disolvente (B).  

𝐷𝐴𝐵 = 1.173𝑋10−16(𝜙 𝑀𝐵) 
 𝑇

𝜇𝐵 𝑉𝐴
0.6    (Ec. 15) 

donde 𝑀𝐵 es el peso molecular del disolvente B, 𝜇𝐵 es la viscosidad de B en Pa • s o kg/m • s, 𝑉𝐴 es el volumen 

molar del soluto en el punto de ebullición, que se puede obtener de la tabla presentada y 𝜙 es un "parámetro 

de asociación" del disolvente, donde es 2.6 para el agua. Cuando los valores de 𝑉𝐴 son superiores a 0.500 

m3/kg mol (500 cm3/g mol) se debe aplicar la ecuación (12).  

Cuando el soluto es agua, los valores obtenidos con la ecuación (13) deben multiplicarse por el factor de 

1/(2.3). La ecuación 12 y 13 predice difusividades con desviación media de 10 a 15% para soluciones acuo-

sas dentro del intervalo de 278 a 313 K. esta ecuación (Geankoplis, 2003). 

De igual manera la difusividad molecular tiene una relación con la permeabilidad dentro de la partícula se 

puede definir como  

𝑃𝑀 =
𝐷𝐴𝐵∗𝐾

𝑙
       (Ec. 16) 

Donde 𝑃𝑀 es la densidad de flujo constante de la sustancia que difunde en un área (m2), 𝐷𝑒 es la difusividad 

efectiva (m2/s), que en esta ecuación no depende de la concentración en las superficies y 𝑙 es el espesor de 

la película de material (m), 𝐾 es un factor de correlación al equilibrio (𝐾 = 𝜌 𝐶𝑠 𝐶𝑙⁄ ). 

De igual manera puede ser definida en base a la solubilidad del soluto en el líquido. 
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𝑃𝑀 = 𝐷𝐴𝐵 ∗ 𝑆      (Ec. 17) 

y 𝑆 es la solubilidad del soluto, tiene una relación entre la difusividad de la fase dispersa y la permeabilidad. 

De la cual  

𝐷𝐴𝐵 = 𝑃𝑀

𝑅

𝐾
 

𝐷𝑒 =
𝜀

𝜏
𝑃𝑀

𝑅

𝐾
=

𝐺𝑃𝑀

𝐾
     (Ec. 18) 

Donde G agrupa los valores geométricos y K los factores de correlación de equilibrio 

1.3.5 Parámetros termodinámicos de adsorción 

El análisis de estos parámetros permite estimar la factibilidad del proceso de adsorción, así como el efecto 

de la temperatura sobre los mismos, mediante el cálculo del cambio en la energía libre estándar de Gibbs 

(∆G°), la entalpía estándar (∆H°) y entropía estándar (∆S°) (Y. Liu & Liu, 2008; Pérez et al., 2011; Silva et 

al., 2012). 

Energía libre de Gibbs: 

Permite discernir si un proceso es espontáneo o no. Valores negativos de ∆G° implican un proceso espon-

táneo, mientras que valores positivos significan que es necesario aportar energía al sistema ya que el sis-

tema no es capaz de evolucionar por sí solo. Se calcula a partir de la ecuación: 

∆𝐺° = ∆𝐻° − 𝑇 × ∆𝑆°      (Ec. 19) 

Esta ecuación se utiliza en primera instancia a nivel de sistemas de gases ideales, pero su uso puede ser 

extendido a adsorción en interfases sólido líquido muy diluido, ya que ello implica que la distancia intermo-

lecular es lo suficientemente grande para garantizar un comportamiento del tipo gas ideal.  

La ecuación de Van’t Hoff permite obtener de manera gráfica los valores ∆H° y ∆S°. Esta ecuación nace de 

la ecuación de la energía libre de Gibbs de la siguiente manera: 

∆𝐺° = −𝑅𝑇 × ln 𝐾𝐶     (Ec. 20) 

Donde R es la constante universal de los gases, T la temperatura en Kelvin y KC es la constante de equilibrio.  
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Al igualar las ecuaciones anteriores se obtiene:  

−𝑅𝑇 × ln 𝐾𝐶 = ∆𝐻° − 𝑇 × ∆𝑆°      (Ec. 21) 

Despejando ln KC se obtiene la ecuación de Van’t Hoff 

ln 𝐾𝐶 =
∆𝑆°

𝑅
−

∆𝐻°

𝑅𝑇
 `     (Ec. 22) 

Un gráfico de ln Kc en el eje de las abscisas y 1/T en el eje de las ordenadas debería ser lineal y el intercepto 

equivaldría a ∆S°/R mientras que la pendiente sería numéricamente igual a ∆H°/R. Por su parte KC se de-

termina de la siguiente manera: 

 𝐾𝐶 =
𝑞𝑒

𝐶𝑒
        (Ec. 23) 

𝑞𝑒 es la concentración del adsorbato en el equilibrio contenido en la superficie del adsorbente y 𝐶𝑒 es la 

concentración en solución en el equilibrio (Y. Liu & Liu, 2008; Pérez et al., 2011; Raganati et al., 2018). 

Entalpía de adsorción: 

Aporta información acerca del carácter exotérmico o endotérmico del proceso, se puede también estimar la 

energía de activación y además permite diferenciar si se trata de un proceso que ocurre vía adsorción física 

(valores bajos) o química (valores altos). Se calcula a partir de: 

∆𝐻° = [
𝑅𝑇1𝑇2

(𝑇2−𝑇1)
] × 𝑙𝑛 (

𝐾𝑐2

𝐾𝑐1
)      (Ec. 24) 

Donde R es la constante de los gases ideales, Kc1 y Kc2 son las constantes de equilibrio a las temperaturas 

T1 y T2 respectivamente. 

Entropía de adsorción: 

Permite predecir la magnitud de los cambios sobre la superficie del adsorbente, ya que si los cambios son 

muy profundos en la misma se afecta la reversibilidad con lo que se obtendría un valor negativo de la entropía 

de adsorción, en caso contrario es indicativo de alta posibilidad de reversibilidad.  

Empleando las suposiciones de Van’t Hoff es posible estimar el rango de las propiedades termodinámicas 

tales como entalpía, entropía y energía libre de Gibbs de los procesos de adsorción estudiados (Y. Liu & Liu, 

2008; Pérez et al., 2011; Raganati et al., 2018).  
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1.3.6 Biosorbentes 

Los biosorbentes, son materiales compuestos de biomasa derivados de seres vivos, en el caso de plantas 

puede ser materia viva o muerta, estos materiales contienen en su estructura sitios activos y/o iones que 

permiten la interacción con elementos en su ambiente en el que están presentes y que pueden retener en 

su estructura determinados compuestos por mecanismos de sorción físicos, químicos o de intercambio ió-

nico, entre ellos se estudian compuestos como quitosano, celulosa, desechos orgánicos con propiedades 

porosas (De Gisi et al., 2016). 

a) Quitosano 

Es un polisacárido catiónico natural derivado del polímero natural quitina, el cual es un polímero que se 

encuentra en grandes cantidades en la naturaleza ya que es el segundo polímero natural más abundante 

después de la celulosa, el quitosano se obtiene por hidrólisis de la quitina en un proceso de N-desacetiliza-

cion, a condiciones fuertemente alcalinas y temperaturas altas generando con ello el polisacárido compuesto 

de D-glucosamina (Figura 1.6). La presencia de nitrógeno en su estructura hace que sean susceptibles de 

emplearse como polímeros quelatantes de metales (Bakshia et al., 2019; Barbosa et al., 2017; Crini, 2006; 

Harish Prashanth & Tharanathan, 2007; Kasprzyk-Hordern, 2004). 

 

Figura 1.6 Estructura del quitosano parcialmente desacetilado (CambridgeSoft, 2012). 

Con base al su grado de desacetilizacion de la quitina, el polisacárido generado recibe nombres diferentes, 

para valores <40 % la quitina aun no es considerado quitosano, a valores mayores de 40 % de grado de 

desacetilizacion, el compuesto se denomina quitosano, con el determinado porcentaje, al logran un grado 

de desacetilizacion de 100 % (Figura 1.7), en el cual todos los radicales de han sido remplazados es deno-

minado quitano, sin embargo el costo para lograr tal grado de pureza se eleva, además de los residuos que 

son altamente alcalinos, sin embargo se ha demostrado que el quitosano a niveles mayores del 70 % tiene 

buena actividad catiónica para el uso como adsorbente (Bakshia et al., 2019; Barbosa et al., 2017; Pastor 

de Abram, 2004). 
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Figura 1.7 Estructura de la quitina y sus derivados de la desacetilizacion Tomado de (Lárez Velásques, 
2006) 

 Criogeles 

Dentro de los diferentes tipos de materiales nombrados criogeles se encuentran aquello de polímeros sinté-

ticos y naturales producidos por congelación del solvente, en proceso de gelación criotropica. En este caso, 

el agua congelada (en la forma de hielo microcristales) juega un papel de un agente formador de poros 

(Vladimir M. Gun’ko et al., 2013), retirado mediante secado al vacío. Por lo que se puede considerar a los 

criogeles como matrices de gel formados por soluciones de polímeros precursores, a partir de una solución 

de estos, al ser moderadamente congeladas, generando la congelación del solvente subsecuentemente se-

cado en condiciones de vacío. Los criogeles tienen interconectados macroporos, permitiendo la inherente 

difusión de solutos de prácticamente cualquier tamaño, lo cual favorece un buen trasporte de masa de -nano 

y microparticulas en la red porosa del material (Dobritoiu & Patachia, 2013; Vladimir M. Gun’ko et al., 2013; 

H. Liu et al., 2011; Lozinsky et al., 2003). 

La proporción de solvente y material polimérico que exista en la solución que se congelara en el proceso de 

síntesis del criogel, es determinante en las propiedades del material resultante, el grosor de las paredes de 

la estructura porosa y el tamaño de poros, a mayor concentración la estructura polimérica corre el riesgo de 

colapsar, esto debido a que los cristales de hielo tienen un volumen específico mayor, de igual manera la 

velocidad de congelamiento genera cristales de hielo más largos (y ordenados) o cortos (menos ordenados) 

en base a qué tan lento o rápido sea el proceso de congelamiento respectivamente. El crecimiento de los 

cristales genera un significante aumento de masa en la presión sobre las paredes del material, llegando 

incluso a desintegrar el material (Vladimir M. Gun’ko et al., 2013; Lozinsky et al., 2003). 
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Dentro de los primeros estudios y precursores del criogel existen los preparados de polímeros sintéticos, uno 

de los primeros es (alcohol poli-vinílico), PVA (Dobritoiu & Patachia, 2013; Dragan & Dinu, 2020; Ul’yabaeva 

et al., 2019), esto debido a que en su estructura se encuentran monómeros (-CH2-C(OH)H-)n en la cadena, 

lo cual permite varios grados de entrecruzamiento con participación activa de los grupos COH con diferentes 

tipos de gelificadores y copolimeros, lo cual lo hace un polímero apto para la gelación criotropica al encon-

trarse solo o con otros polímeros o proteínas  

Otra familia de criogeles son los basados en polisacáridos biocompatibles y compuestos relacionados, los 

cuales tienes numerosos grupos hidroxilos (similares al PVA, pero con estructura más compleja o monóme-

ros cíclicos) y otros grupos funcionales con átomos de O y N tales como el quitosano y ácido hialuronico, los 

siguientes precursores de criogeles más populares son proteínas especialmente colágeno y gelatina por 

tener una gran biocompatibilidad para aplicaciones biomédicas(Dragan & Dinu, 2020; Ul’yabaeva et al., 

2019). 

1.3.7 Adsorción en sistemas continuos 

La adsorción representa los métodos de tratamientos físico-químicos en el que el fluido que contiene al 

contaminante se pone en contacto con el material adsorbente, este contacto se realiza de dos maneras 

fundamentales, en sistemas discontinuos y continuos (Worch, 2012). 

a) Los sistemas discontinuos 

También denominados por lotes son determinaciones hechas del material con el objetivo de encontrar 

las condiciones óptimas, las mejores condiciones de funcionamiento del proceso real. En la mayoría de 

los casos el uso de sistemas por lotes se realiza por la rapidez del proceso en comparación de los siste-

mas continuos, para evaluar las variables que influyen en el proceso de adsorción, dichas condiciones 

son llevadas al sistema continúo usando las condiciones más optimas encontradas en sistemas por lotes. 

b) Los sistemas continuos 

En los sistemas continuos, el sorbato en solución es bombeado dentro de la columna que contiene el lecho 

o empaque elaborado con el material adsorbente estudiado. El sorbato en solución, que no es retenido 

abandona la columna a través de un drenaje que se puede encontrar en la parte superior o inferior de la 

columna, dependiendo del tipo de operación de ésta. El comportamiento dinámico de una columna de lecho 

fijo se describe en términos de perfil "concentración de efluente-tiempo", es decir, lo que se le conoce como 

curva de ruptura (De Campos Bueno Zanin et al., 2009; Vijayaraghavan et al., 2005; Worch, 2012). 
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Una curva de ruptura típica se muestra en la Figura 1.8 y representa la relación entre concentraciones de 

contaminante a la salida y a la entrada de la columna frente al tiempo o al volumen circulado. La zona de 

transferencia de materia es la superficie de lecho en la que ocurre la adsorción. 

Es importante resaltar que el principal objetivo de utilizar una columna de adsorción es reducir la concentra-

ción del soluto en el efluente. Sin embargo, existen ciertos parámetros como: velocidad de flujo, pH de la 

solución de sorbato, que pueden afectar el proceso de adsorción los cuales deben ser controladas para 

aumentar el porcentaje de remoción y recuperación del sorbato, haciendo el sistema aún más eficiente. 

Por otra parte, es importante conocer para el proceso de desorción, la curva de elución de una columna la 

cual se obtiene graficando el tiempo de contacto o volumen circulado vs concentración del sorbato en el 

efluente. 

Dicha curva muestra los tiempos de elución e insaturación, los cuales son importantes para poder calcular 

la masa desorbida de contaminante y la eficiencia con la que esto se lleva a cabo.  

 

Figura 1.8 Curva de ruptura, representativa de la concentración de salida en sistemas continuos (Tomada 
de (Worch, 2012)) 

Los modelos matemáticos pueden ayudar no solamente a analizar e interpretar los datos experimentales, 

sino también a predecir la respuesta de los sistemas cuando cambian las condiciones de operación. Para 

describir la curva de ruptura, existen varios modelos matemáticos que pueden ser desde modelos semiem-

píricos; con pocos parámetros y fáciles de resolver, hasta modelos rigurosos que consideran dispersión axial 

en la dirección de flujo, resistencia a la difusión en la partícula, difusión intrapartícula, entre otros (Noreen et 

al., 2013; Patel, 2019; Xu et al., 2013).  

Enseguida se describen algunos modelos utilizados para el estudio de los procesos de adsorción en co-

lumna. 
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Modelo de Adams y Bohart: Este modelo, desarrollado en 1920, supone que el equilibrio no es instantáneo; 

por lo tanto, la velocidad de adsorción es proporcional a la fracción de capacidad de adsorción que todavía 

permanece en el sorbente. Este modelo es usado para describir la parte inicial de la curva de ruptura (con-

siderada por Adams y Bohart como simétrica), es decir cuando la concentración en el efluente es menor al 

15% de la concentración inicial a la entrada de la columna. (Barron-Zambrano et al., 2010; Noreen et al., 

2013). 

Modelo de Thomas: es uno de los modelos más generales, este que permite calcular la máxima capacidad 

de adsorción, el rendimiento de la columna y predice el avance de las curvas; así como también el tiempo 

de saturación (o agotamiento) del material empacado (Barron-Zambrano et al., 2010). Da por hecho una 

relación entre el comportamiento de flujo en el lecho, la cinética de Langmuir de adsorción-desorción y la 

dispersión no axial de Sion, derivándose de la suposición de que la velocidad de adsorción depende de la 

fuerza motriz y obedece a la cinética de segundo orden de las reacciones reversibles. Además, este modelo, 

es aplicable a cualquiera de las isotermas favorable o desfavorablemente, además indica que las difusiones 

externas e internas no son una condición limitante y que la capacidad de adsorción depende principalmente 

de la cantidad de adsorbente disponible para la adsorción (Demarchi et al., 2013; Patel, 2019). 

Modelo del tiempo de servicio de la altura de un lecho: También conocido en inglés como Bed-depth/service 

time (BDST) es un modelo simple para predecir la relación entre la profundidad del lecho, y el tiempo de 

servicio, en términos de concentraciones de proceso y parámetros de adsorción. El modelo BDST se basa 

en la suposición de que la tasa de adsorción está controlada por la reacción de la superficie entre el adsor-

bente y la capacidad no utilizada del adsorbente (Pember et al., 2016). 

 

 

 

 

 

Modelo Adams y Bohart 

(Ec. 25) 

Thomas 

(Ec. 26) 

Modelo del tiempo de servi-

cio de la altura de un lecho 

(BDST) 

(Ec. 27) 
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Columnas de le-

cho empacado 

𝐶𝑒

𝐶𝑖
= 𝑒

[𝐾𝐴𝐵 𝐶𝑖 𝑡 − 
𝐾𝐴𝐵 𝑁0 𝑍

𝑣
]
 

𝐶𝑒

𝐶𝑖
=

1

1 + 𝑒
(

 𝐾𝑇ℎ 𝑞𝑒 𝑋
𝑄

 – 
𝐾𝑇ℎ 𝐶𝑖 𝑡

1000
 )
 

𝐶𝑒

𝐶𝑖
=

1

1 + 𝑒−𝑘𝑎𝑑𝑠𝐶𝑖 (𝑡−
𝑁0𝑍
𝐶𝑖 𝑣

)
 

En las cuales 𝐶𝑒 representa la concentración en el efluente (mg/L), 𝐶𝑖 es la concentración del influente de la 

columna(mg/L), 𝐾𝐴𝐵 es la constante cinética de Adams-Bohart (L/min mg), 𝐾𝑇ℎ representa la constante ciné-

tica de Thomas (mL/min mg) 𝑘𝑎𝑑𝑠 representa la constante del modelo BDST que describe la trasferencia de 

masa del líquido a la fase solida (L/(mg min), 𝑞𝑒 es la capacidad de adsorción al equilibrio de Thomas (mg/g), 

𝑁0 es la capacidad de adsorción volumétrica máxima (mg/L), Z es igual a la altura del relleno de la columna 

(cm), 𝑋 es la masa seca del adsorbente en la columna (g), 𝑣 es la velocidad lineal de flujo transversal 

(cm/min), t es la variable del tiempo de operación del flujo en la columna(min). 

1.4 Caracterización de materiales 

1.4.1 Técnicas espectroscópicas 

Los métodos espectrométricos hacen referencia a la medida de la intensidad de la radiación mediante un 

detector fotoeléctrico o con otro tipo de dispositivo electrónico (Sridharan, 2016). 

Según el rango de energía que presente la radiación electromagnética existen diferentes técnicas, se enlis-

tan en la Tabla 1.9. 

Tabla 1.9 Tipos de espectroscopia para la caracterización de materiales 

Tipo de espectrosco-
pia 

Intervalo habitual de 
longitud de onda 

Intervalo habitual de 
número de onda, 

cm-1 

Tipo de transición 
cuántica 

Emisión de rayos 
gamma 

0.005-1.4 Å  Nuclear 

Absorción, emisión y 
fluorescencia de difrac-
ción de rayos X 

0.1-100 Å  Electrones internos 

Absorción ultravioleta de 
vacío 

10-180 nm 1x106 a 5x104 Electrones de enlace 

Absorción, emisión y 
fluorescencia de ultravio-
leta visible 

180-780 nm 5x104 a 1.3x104 Electrones de enlace 

Absorción infrarroja y 
dispersión Raman 

0.78-300 μm 1.3x104 a 3.3x101 
Rotación/vibración de 

moléculas 

Absorción de microon-
das 

0.75-3.75 mm 13-27 Rotación de moléculas 

Resonancia de espín 
electrónico 

3 cm 0.33 
Espín de los electrones 
en un campo electro-

magnético 

Resonancia magnética 
nuclear 

0.6-10 m 1.7x10-2 a 1x103 
Espín de los núcleos en 

un campo magnético 
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La caracterización de materiales, son conjunto de herramientas que permite conocer las propiedades de un 

material de manera específica, tal como tamaño, composición y propiedades fisicoquímicas (Skoog et al., 

2018). 

1.4.2 Espectroscopia UV-vis 

La espectrofotometría UV-vis, es una técnica analítica experimental, que relaciona los niveles de energía 

con una transición cuántica; estudia la interrelación existente entre la radiación y la materia.  

La espectrofotometría de absorbancia es una técnica analítica que permite determinar la concentración de 

un compuesto en solución. Cuando un rayo de luz de una determinada longitud de onda de intensidad (I) 

incide perpendicularmente sobre una disolución de un compuesto químico que absorbe luz o cromóforo, el 

compuesto absorberá una parte de la radiación incidente (Ia) y dejará pasar el resto (IT), por lo que I = Ia+ IT 

(Peets et al., 2020; Skoog et al., 2018). 

La absorción que a distintas longitudes de onda presenta una molécula, representa su espectro de absorción 

y constituye una señal de identidad de la misma, por lo que esta técnica permite medir la concentración e 

identidad de los pigmentos presentes en un alimento, acorde con la ley de Lambert-Beer que expresa la 

relación entre absorbancia de luz monocromática (de longitud de onda fija) y la concentración de un cromó-

foro en solución mediante la siguiente ecuación:  

𝐴 =  𝑙𝑜𝑔 ( 
𝐼

𝐼0
 )  =  𝜀 · 𝑐 · 𝑙                                                 (Ec. 28) 

Donde:  

A = absorbancia del cromóforo en solución  

ε  = constante de proporcionalidad o coeficiente de extinción  

 l  = distancia que atraviesa la luz a través de la solución del cromóforo en cm  

c   = concentración en moles   

La energía de radiación (ν) es inversamente proporcional a su longitud de onda, es decir, cuando la longitud 

de onda incrementa, la energía de radiación decrece y cuando la longitud de onda disminuye, la energía de 

radiación aumenta. (Sridharan, 2016). 

La ley de Lambert y Beer también se puede aplicar a un medio que contenga más de una clase de sustancias 

absorbentes. Siempre que no haya interacción entre las distintas especies, la absorbancia total para un 

sistema multicomponente viene dado por: 
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𝐴𝑡𝑜𝑡𝑎𝑙 = 𝐴1 + 𝐴2 + ⋯ + 𝐴𝑛 = 𝜀1𝑏𝑐1 + 𝜀2𝑏𝑐2 + ⋯ + 𝜀𝑛𝑏𝑐𝑛                        (Ec. 29) 

 

Donde los subíndices, se refieren a los componentes absorbentes 1, 2,…,n. (Skoog, Holler, & Nieman, 2001). 

Se ha desarrollado en el transcurso de la investigación un método espectrofotométrico para la cuantificación 

de colores en mezclas de componentes, debido a que la interacción de los colorantes influye entre las espe-

cies en solución; estos resultados se presentan en el Anexo A. 

1.4.3 Espectroscopia Infrarroja 

La espectroscopía infrarroja (IR) es una de las técnicas espectroscópicas más comunes para la caracteriza-

ción de compuestos orgánicos e inorgánicos. Se basa en el hecho de que grupos funcionales distintos exhi-

ben vibraciones diferentes y a frecuencias características, en función de su simetría inherente y de la natu-

raleza de sus átomos constituyentes. 

La espectroscopia infrarroja, estudia el fenómeno que ocurre cuando la radiación infrarroja incidente interac-

túa con las moléculas y es absorbida, sabiendo que para que este fenómeno se lleve a cabo se tienen dos 

condiciones; primero, la frecuencia de radiación absorbida debe coincidir con la frecuencia de vibración de 

enlace; y segundo, la resultante en el momento dipolar sea diferente de cero (Dutta, 2017). 

La franja infrarroja del espectro electromagnético se divide en tres regiones, el infrarrojo cercano, medio y 

lejano, así nombrados en relación al espectro visible. El infrarrojo lejano (aproximadamente 400-10 cm-1) se 

encuentra junto a la región de microondas, posee una energía baja y puede ser usado en espectroscopía 

rotacional. El infrarrojo medio (aproximadamente 4000-400 cm-1) puede ser usado para estudiar las vibracio-

nes fundamentales y la estructura rotacional vibracional, mientras que el infrarrojo cercano (14000-4000 cm-

1) puede excitar sobretonos o vibraciones armónicas (Dutta, 2017; Skoog et al., 2018). 

1.4.4 Microscopía electrónica de barrido acoplada con EDS 

En el MEB, un campo magnético permite enfocar los rayos catódicos (electrones) y obtener una imagen 

tridimensional, permitiendo la observación y la caracterización de materiales orgánicos e inorgánicos, pro-

porciona aumentos de 200.000 diámetros, tiene una resolución de 10 nm y una profundidad de foco de 10 

mm, mucho menor que el microscopio electrónico de transmisión. La ventaja del MEB es que proporciona 

imágenes tridimensionales, ya que éste específicamente examina la superficie de las estructuras (Goldstein 

et al., 2017). 
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La aceleración de los electrones se lleva a cabo en la columna en un campo eléctrico, mediante una diferen-

cia de potencial de 1000 a 30000 voltios. La aplicación de voltajes dependerá del tipo de muestra, un voltaje 

pequeño para muestras muy sensibles, los voltajes elevados para muestras metálicas. Los electrones ace-

lerados salen del cañón, y se enfocan mediante las lentes condensadora y objetiva con las bobinas deflec-

toras se barre este fino haz de electrones sobre la muestra, punto por punto y línea por línea (Erdman et al., 

2019). 

El análisis o microanálisis por dispersión de energías de Rayos X (EDS) es una técnica analítica empleada 

en el análisis elemental y la caracterización química de compuestos. Durante el análisis EDS la muestra es 

bombardeada por un haz de electrones en el interior del microscopio. Los electrones del haz incidente coli-

sionan con los electrones de los átomos de la muestra, de forma que se produce la excitación de electrones 

de las capas más profundas, generándose vacantes. Un electrón de una capa externa y de mayor energía 

pasará a ocupar una de las vacantes internas. La diferencia de energía existente entre la capa externa de 

origen, más energética, y la capa interna de destino, menos energética, se libera mediante emisión de rayos 

X. La cantidad de energía liberada depende evidentemente de la diferencia energética existente entre la 

capa de origen y de destino del electrón que es transferido, por lo que cada elemento emitirá rayos X con 

energías características del mismo. Por consiguiente, la técnica permite la identificación de los elementos 

presentes en la muestra en función de los valores de las energías dispersadas (Erdman et al., 2019; 

Goldstein et al., 2017). 

En un análisis EDS es posible identificar no sólo el elemento correspondiente a cada pico sino también el 

tipo de emisión de rayos X al que pertenece. Por ejemplo, un pico con un valor de energía correspondiente 

a la transferencia de un electrón desde una capa externa L a una capa interna K se denomina pico Kβ. De la 

misma manera, si la transferencia es entre una capa externa M y una capa interna K se domina pico Kβ 

(Erdman et al., 2019; Goldstein et al., 2017). 

1.4.5 Determinación del pKa por espectrometría UV / Vis 

Mucho antes de 1900, ya se sabía que un cambio en la acidez podría dar lugar a cambios de color de las 

sustancias naturales. La espectrometría con luz visible permitió medir los valores de pKa de los indicadores 

ácido / base y esto a su vez se extendió al uso de luz UV para medir pKa de otros componentes. 

Un requisito para esta medición UV / pH es la presencia de un cromóforo cerca del sitio de ionización en la 

molécula. Si esto se cumple, entonces se puede esperar que los espectros de la forma disociada y no diso-

ciada difieran. En principio, cualquier longitud de onda puede utilizarse para la determinación de pK, excepto 

en el punto isosbéstico en el que la longitud de onda de ambas formas tiene la misma absortividad molar. 
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Sin embargo, la mejor opción es una longitud de onda en la que las absorbencias molares son tan diferentes 

como sea posible. 

El método se mejoró adicionalmente midiendo la absorción de dos longitudes de onda diferentes a un pH 

variable. La relación de absorción en esas dos longitudes de onda se representa frente al pH. De esta ma-

nera, se obtiene una curva sigmoide y el pKa se puede determinar a partir del punto de inflexión como es 

normal. Una de las longitudes de onda tiene que ser asignada al cromóforo y la otra longitud de onda debe 

ser invariante bajo cambio de pH (si es posible). Mediante el uso de una segunda longitud de onda como 

referencia, el cambio en la concentración total no afectará el resultado final y las cuestiones de actividad / 

concentración y las suposiciones se evitarán (Reijenga et al., 2013). 

Este método fue introducido por Holmes y Snyder en 1925 cuando se midió la constante de "descomposición" 

de un tinte. Esto fue posteriormente elaborado por Flexser et al en 1935 determinando diferentes constantes 

de ionización. 

Hasta este punto, los valores de pKa calculados requerían conocimiento previo de datos experimentales, 

tales como los coeficientes de absorción del compuesto neutro e ionizado. Midiendo sobre un rango de 

longitud de onda entera. Las mediciones también podrían hacerse mucho más rápido. Este método mostró 

buena concordancia con los métodos previos de longitud de onda única.  

1.4.6 Área superficial específica (SBET) 

El área superficial de un material es una propiedad de importancia fundamental para el control de velocidad 

de interacción química entre sólidos y gases o líquidos. La magnitud de esta área determina, por ejemplo, 

cuán rápido se quema un sólido, cuán pronto se disuelve un polvo dentro de un solvente, cuán satisfactoria-

mente un catalizador promueve una reacción química, o cuán efectivamente elimina un contaminante. 

El método BET desarrollado por Brunauer, Emmet y Teller es reconocido mundialmente como estándar. Se 

basa en la técnica desarrollada por Langmuir, extendida a la formación de multicapas y presupone que el 

calor de adsorción de la monocapa es distinto al de las otras capas, pero todas las siguientes capas presen-

tan el mismo calor de adsorción (Minh et al., 2020).  

La fisisorción se produce cuando un gas no polar, generalmente nitrógeno, se pone en contacto con un sólido 

desgasificado, originándose fuerzas de Van der Waals que pueden ser de tipo London o de tipo dipolo - 

dipolo, con energías que van de 1 a 5 KJ/mol. Al ponerse en contacto el gas con la superficie del sólido se 

produce un equilibrio entre las moléculas adsorbidas y las moléculas en fase gaseosa, que depende de la 

presión del gas y de la temperatura. La relación entre las moléculas adsorbidas y la presión a temperatura 
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constante se puede recoger en una isoterma de adsorción. Estas isotermas, informan directamente del vo-

lumen adsorbido a una determinada presión se permiten también calcular el área superficial del sólido, el 

tamaño de poro y su distribución (Y. Liu & Liu, 2008; Minh et al., 2020). 

1.4.7 Punto de carga cero 

El pH donde las cargas eléctricas positivas de la superficie de un sorbente están en equilibrio con las cargas 

negativas se conoce como el punto de carga cero (pHPCC). Además de inferir las posibles interacciones de 

los solutos con el sorbente. Tomando como un punto de referencia el valor del pH PCC en la escala de pH, a 

valores de pH superiores al pHPCC, la superficie del sorbente presentará carga negativa. Mientras que a 

valores de pH inferiores al pHPCC, la carga eléctrica del sorbente será preferentemente positiva. Esto quiere 

decir que a valores de pH superiores al pHPCC, los solutos cargados positivamente interactuaran con mayor 

fuerza con el sorbente y a valores de pH inferiores al pHPCC, los solutos cargados negativamente interactua-

ran preferentemente con el sorbente (Bakatula et al., 2018; Fiol & Villaescusa, 2009). 

1.4.8 Carga superficial del criogel 

Se puede estimar la carga superficial del material a partir de las pruebas de punto de carga cero realizadas 

previamente a partir de la consideración de que se ha obtenido la isoterma de adsorción de iones [𝐻+]. Al 

considerar la ecuación de la capacidad de adsorción:  

𝑞𝑒 =
𝑉

𝑚
(𝐶0 − 𝐶𝑒)     (Ec. 30) 

Y sabiendo que la concentración de iones se puede expresar como [𝐻+] cuyas unidades son 𝑚𝑒𝑞/𝐿 la ecua-

ción anterior se puede reescribir: 

𝑞𝐻+ =
𝑉

𝑚
([𝐻+]𝑖𝑛 − [𝐻+]𝑒𝑞)                (Ec. 31) 

Donde [𝐻+] se obtiene considerando que 𝑝𝐻𝑖𝑛𝑖𝑐𝑖𝑎𝑙 = − log[𝐻+]𝑖𝑛 y 𝑝𝐻𝑒𝑞𝑢𝑖𝑙𝑖𝑏𝑟𝑖𝑜 = − log[𝐻+]𝑒𝑞 equiparables a 

la carga inicial y final de las prueba de punto de carga cero. 

La distribución de carga superficial se estima mediante las curvas potenciométricas, (volumen de la solución 

neutralizante vs pH) correlacionado con el volumen de iones presentes en la solución y los que se consumen 

al facilitar la ionización de los grupos funcionales presentes (Kosmulski, 2020).  

La carga superficial se evalúa por medio de la ecuación: 
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𝐶𝑆 =
𝐶𝑁 (𝑉𝐵−𝑉𝐴)

𝑚
× 𝐹                                     (Ec. 32) 

Donde:  

𝐶𝑆 es la carga superficial a un determinado valor de pH final, Coulomb/g.  

𝐶𝑁 es la concentración de la solución neutralizante, mol/L.  

𝑉𝐴es el volumen empleado de la solución 0.1 N de NaOH ó HCI para alcanzar un valor determinado del pH 

final, L  

𝑉𝐵 es el volumen de la solución 0.1 N de NaOH ó HCI para alcanzar un valor determinado de pH inicial, L.  

𝑚 es la masa del material en suspensión, g.  

𝐹 es la constante de Faraday, 96485 Coulomb/mol.  

Por último, se grafica la carga superficial contra el pH y la intersección de la curva con el eje de las abscisas 

es el punto de carga cero (PCC). 

A partir de la ecuación para determinar la carga superficial: 𝐶𝑆 =
𝐶𝑁 (𝑉𝐵−𝑉𝐴)

𝑚
× 𝐹 se observa una relación con 

la capacidad de adsorción. Por lo tanto, se puede reescribir como: 

𝐶𝑆 = 𝑞𝐻+ × 𝐹      (Ec. 33) 

Cuyas unidades son 𝐶𝑜𝑢𝑙𝑢𝑚𝑏/𝑔 

1.4.9 Cuantificación e identificación de grupos funcionales 

El método de titulación ofrece una poderosa herramienta para la caracterización de materiales heterogéneos 

que son usados en procesos de biosorción; es usado como método fisicoquímico para estudiar las propie-

dades ácidas de un material biosorbente seleccionado con el objetivo de cuantificar los grupos de adsorción 

y determinar sus afinidades con consideración del equilibrio de la reacción de ionización total o parcial 

(Ederer et al., 2016; Martín-Lara et al., 2009; Yun et al., 2001). 

Las propiedades ácido base de los grupos sobre los adsorbentes puede predecir su capacidad de remoción 

a diferentes pH de equilibrio y puede ser usada para investigar las interacciones iónicas en solución. 
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Se fundamenta en el método gráfico de Gran a través del análisis de las curvas de titulación potenciométri-

cas, la cual es transformada en una isoterma de adsorción de 𝐻+ versus pH, con carga (Q) igual a la con-

centración de carga total negativa en el sólido (mmol/g), calculada por el balance de carga en cada punto de 

titulación: 

[𝑁𝑎+]𝑎𝑔𝑟𝑒𝑔𝑎𝑑𝑜 + [𝐻+] = ∑ [𝐵𝑗
−] + [𝑂𝐻−] + [𝐶𝑙−]𝑎𝑔𝑟𝑒𝑔𝑎𝑑𝑜

𝑁
𝑗=1        (Ec. 34) 

Donde ∑ [𝐵𝑗
−]𝑁

𝑗=1  (igual a Q) representa la suma de las concentraciones de todos los n-tipos de posibles 

grupos ácidos ionizados. 

𝑄𝐻 =
([𝑁𝑎+]𝑎𝑔𝑟𝑒𝑔𝑎𝑑𝑜+[𝐻+]−[𝑂𝐻−]−[𝐶𝑙−]𝑎𝑔𝑟𝑒𝑔𝑎𝑑𝑜) 𝑉

𝑚
                 (Ec. 35) 

 

Considerando que la concentración de 𝑁𝑎+ agregados es igual a 𝑉𝑏𝐶𝑏 𝑉𝑇⁄  y la concentración de 𝐶𝑙− es igual 

a 𝑉𝑎𝐶𝑎 𝑉𝑇⁄ , se puede obtener: 

𝑄𝐻 =
(

𝑉𝑏𝐶𝑏−𝑉𝑎𝐶𝑎
𝑉𝑇

+[𝐻+]−
𝐾𝑤

[𝐻+]
) 𝑉𝑇

𝑚
    (Ec. 36) 

Donde 𝑉𝑏 (mL) y 𝑉𝑎 (mL) son los volúmenes de base y ácido,  𝐶𝑏 (mmol) y 𝐶𝑎 (mmol) son las concentraciones 

de base y ácido, 𝑉𝑇 es el volumen total (mL) de la suspensión y 𝑚 es la cantidad de sólido adsorbente (g). 

La presencia de los grupos funcionales puede realizarse ubicando los puntos de inflexión mediante el uso 

de la derivada a los datos de titulación, el cual representa la distribución de sitios ácidos en términos de QH 

en función del pH. 

Los datos generados se deben adecuar al modelo de Gran 

𝑄𝐻 = ∑
𝑏𝑖

1+
[𝐻+]

𝐾𝑖

𝑛
𝑖=1      (Ec. 37) 

La cual corresponde a la suma de las concentraciones de todos los n-tipos de posibles grupos ácidos ioni-

zados en función de la concentración de pH (Ederer et al., 2016; Martín-Lara et al., 2009; Zhongyao Zhang 

& Flaherty, 2020). 
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1.4.10 Determinación de humedad 

La capacidad de retener humedad o admisión de agua es una variable física definida formalmente como la 

cantidad de agua absorbida en un sólido en base a su afinidad hidrofílica, determinada por los grupos fun-

cionales presentes en la molécula, tal como los grupos -OH (Dragan & Dinu, 2020).  

Consiste en medir la masa del sólido a prueba en una balanza, y someterlo a un proceso de secado, ya sea 

por desecador o calentarlo en un horno cerrado. Se saca el sólido, se le mide otra vez la masa en la balanza, 

se resta esa medida a la inicial para deducir la masa de agua desprendida, y se calcula la humedad que 

corresponda  

%𝐻𝑢𝑚𝑒𝑑𝑎𝑑 =
𝑚𝑖𝑛𝑖𝑐𝑖𝑎𝑙−𝑚𝑓𝑖𝑛𝑎𝑙

𝑚𝑖𝑛𝑖𝑐𝑖𝑎𝑙
× 100    (Ec. 38) 

donde 𝑚𝑖𝑛𝑖𝑐𝑖𝑎𝑙 y 𝑚𝑓𝑖𝑛𝑎𝑙 son la masa inicial y la final del sólido, respectivamente, (en gramos). Como se ad-

vierte, es una medición lenta. No puede usarse cuando el sólido tiene otros compuestos evaporables, ade-

más de agua, o puede sufrir reacciones químicas debidas a la temperatura. 

1.4.11 Hinchamiento de criogeles de quitosano 

La hidratación de los polímeros es uno de los factores que influyen en la difusión de elementos a través de 

matrices poliméricas, pues altera la forma y la complejidad de las paredes de los poros. 

La hidrofilicidad en los polímeros está dada por el grado de hinchamiento, el cual se calcula a partir de la 

relación entre el volumen de gel hinchado y el volumen de gel seco. Durante el proceso de hinchamiento se 

produce la incorporación del líquido en el interior de la matriz, producto de la diferencia de potencial químico 

del disolvente dentro y fuera de ella, provocando una dilatación de la misma. Al proceso de dilatación se 

opone una fuerza elástica-retráctil, la cual se opone a la penetración del solvente. El equilibrio de hincha-

miento se alcanza cuando se igualan la fuerza de hinchamiento y la fuerza elástica-retráctil. En los hidrogeles 

iónicos, la presencia de grupos cargados confiere características únicas al hinchamiento. Dichas caracterís-

ticas dependen del pH y la fuerza iónica del medio. Peppas y Khare en 1993 determinaron como factores 

clave que afectan el hinchamiento (Dragan & Dinu, 2020; Kyzas, Lazaridis, & Kostoglou, 2012; Sung et al., 

2009): 

• Grado de ionización. 

• Equilibrio de ionización. 

• Naturaleza de los contraiones. 
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El modelo más común para estudiar la difusión es el propuesto en las leyes de Fick. En la primera ley se 

define que, en estado de equilibrio, el flujo del penetrante es proporcional al gradiente de concentración 

(Harris, 2010; Seader et al., 2006; Sun et al., 2019): 

𝐽 =  −𝐷 (𝑑𝑐/𝑑𝑥)     (Ec. 39) 

donde J representa el número de moléculas de sustancia por segundo y por unidad de superficie perpendi-

cular a la dirección de flujo, D es el coeficiente de difusión, y 𝑑𝑐/𝑑𝑥 es el gradiente de concentración.  

El proceso completo de transporte en una matriz polimérica depende principalmente de dos factores, los 

cuales están gobernados por una amplia variedad de elementos relacionados con la composición y las con-

diciones experimentales. Uno de ellos es la movilidad segmental de las cadenas poliméricas y el otro está 

relacionado con la estructura y morfología del polímero. En cuanto al primer factor, el movimiento difusivo 

depende de la movilidad relativa de las moléculas del penetrante y de los segmentos de la cadena polimérica, 

su tamaño, concentración, la interacción de los componentes, la temperatura y otros factores que afectan la 

movilidad segmental del polímero. La estructura de la red polimérica es un parámetro determinante cuando 

se describe el transporte a través de las películas, ya que la magnitud del espacio entre las cadenas polimé-

ricas va a determinar cómo se produce dicho transporte (Seader et al., 2006). 
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2 METODOLOGÍA 

La metodología desarrollada en la investigación consta de los apartados de síntesis, carac-

terización, pruebas en lotes, desorción y sistema en continuo, tal como se muestra en la 

Figura 2.1. 

 

 

Figura 2.1 Diagrama de flujo de la metodología a desarrollar 
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Figura 2.2 Esquema del método para modelar el hinchamiento de los criogeles de quito-
sano 

 

Figura 2.3 Esquema del método para determinar la capacidad de regeneración de los crio-
geles de quitosano 
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Reactivos y equipos 

La experimentación se realizó con 3 colorantes sintéticos Amarillo 5 (Y5), Rojo 2 (R2), 

Azul 1 (B1), Quitosano grado industrial, proporcionado por Alimentos América, lote 

K1202029 un GDA de 84.54 %, PM 82,682.6 g/mol, celulosa microgranular, Sigma Aldrich 

lote 069K0081, el EGDE de Tokyo Chemical Industry Co. EC. No. 218-746-2, Reactivos 

grado analítico: ácido acético, glacial, marca Fermont; ácido clorhídrico marca J. T. Baker; 

hidróxido de sodio marca Meyer; ácido fosfórico, marca J. T. Baker; ácido sulfúrico, marca 

J. T. Baker, Cloruro de sodio (NaCl), Sulfato de sodio (Na2SO4), Carbonato de sodio 

(Na2CO3) grado analítico, marca Fermont , para las soluciones de colorantes se usó agua 

destilada. 

2.1 Síntesis de criogeles a base quitosano 

Para el desarrollo experimental, se consideraron dos criogeles a base de quitosano para la 

adsorción de colorantes disueltos en agua, la síntesis consistió para el criogel Q-C-EGDE, 

partiendo de la metodología de García-González et al., 2016 con la modificación a la meto-

dología de Arcos-Arévalo et al., 2016  para la obtención de perlas de criogel; se comenzó 

con la disolución de quitosano al 3.66 % en peso en 100 mL. de ácido acético 0.4 M, al cual 

una vez disuelto, se le añadió celulosa para obtener una suspensión con una relación de 

1.9:1 gramos de quitosano y celulosa, se homogenizó mediante agitación moderada produ-

ciendo un gel Q-C. Para el criogel Q-EGDE se empleó la metodología usada por Arcos-

Arévalo et al., 2016, se disolvió en 100 mL de ácido acético al 3 % quitosano en proporción 

de 3.84 % en peso generando gel de Q homogéneo. 

Los geles preparados para cada criogel Q-C y Q fueron entrecruzados en soluciones con 

0.1 % en peso de entrecruzante (etilenglicol diglicidil éter) en relación a la masa de los 

polisacáridos agregados, este proceso se llevó a cabo durante 6 horas a 25 °C en atmósfera 

inerte, produciendo así los geles Q-C-EGDE y Q-EGDE. 

Posteriormente, los geles entrecruzados fueron goteados en aire líquido; las perlas conge-

ladas fueron llevadas a un proceso de congelado-secado en un liofilizador Labconco, Free-

Zone a 0.008 mbar y 188 K durante 24 horas; posteriormente, a las perlas secas se les 

realizó un lavado con NaOH 0.1 M, tres lavados con agua destilada, un lavado con ácido 

acético al 1.5 % y por último, se realizaron enjuagues con agua destilada hasta obtener en 

el agua de lavado un pH neutro. 
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2.2 Caracterización de los solutos y adsorbentes 

Se determinaron las características físicas y funcionales de los criogeles adsorbentes me-

diante pruebas de humedad, hinchamiento, carga superficial, análisis de morfología, área 

superficial, y de composición por espectroscopia de infrarrojo  

Por otro lado, se caracterizaron los adsorbatos o colorantes, mediante la espectroscopia de 

infrarojo, y la determinación del pka. 

2.2.1 Porcentaje de humedad 

Se determinó por método gravimétrico, cuantificando por diferencia de pesos la cantidad de 

agua que pierde el material después de someterlo a un proceso de secado, para ello se 

pesaron 0.01, 0.1 y 0.25 gramos de cada uno de los criogeles Q-EGDE y Q-C-EGDE por 

triplicado, dichas muestras fueron colocadas en el desecador al vacío y fueron pesadas 

cada día hasta obtener un valor de peso contante con respecto al anterior, siendo el valor 

final el peso del material seco, aplicando la Ec. 38 se calculó el contenido de humedad 

retenido en los poros de los criogeles. 

2.2.2 Cuantificación e identificación de grupos funcionales 

El procedimiento se realizó por titulación potenciométrica; a partir de una solución con 30 

mL de agua desionizada libre de CO2 y 1.8 mL de HCl 0.1 N valorado a la cual se le agregó 

una masa de 0.14 gramos de cada criogel Q-C-EGDE y Q-EGDE húmedo; esta solución se 

mantuvo en agitación y fue titulada con una solución estándar de NaOH 0.1 N. 

El pH fue monitoreado usando un potenciómetro de la marca ThermoFisher esperando 

hasta su estabilidad, después de cada adición de NaOH (0.1 mL), la adición continuó hasta 

obtener un pH alcalino. 

A partir de los datos potenciométricos se obtuvieron los datos de QH y se derivaron para 

poder identificar el número de grupos funcionales ionizables identificados en el material en 

suspensión. 

Los datos fueron ajustados al modelo matemático de Gran (Ec. 11) usando ajuste no lineal 

mediante el software Origin 9. 
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2.2.3 Punto de carga cero 

La determinación se realizó por el método de adición de sales (Bakatula et al., 2018; A. 

García-González et al., 2021). El procedimiento consistió en agregar una masa de 0.25 

gramos de cada criogel Q-C-EGDE y Q-EGDE por triplicado en viales a los que se les aña-

dió 20 ml de solución salina de NaCl a una concentración de 0.1 M la cual fue ajustada al 

pH apropiado en el rango de 1 a 13 (±0.05 unidades) usando un potenciómetro de la marca 

ThermoFisher y registrándose como pH inicial. Las muestras fueron agitadas en un agitador 

orbital Unimax 1010 de la marca Heidolph durante 24 horas, a 30 °C y 200 rpm. Al finalizar, 

se separó el sobrenadante y se le determinó el pH final. El punto de carga cero se obtuvo 

de la gráfica ∆𝑝𝐻 (= 𝑝𝐻𝑓𝑖𝑛𝑎𝑙 − 𝑝𝐻𝑖𝑛𝑖𝑐𝑖𝑎𝑙) vs 𝑝𝐻inicial 

 Carga superficial del criogel 

La carga superficial del material se obtuvo a partir de los datos de punto de carga cero los 

cuales se obtuvieron adecuándolos con la ecuación (Ec.31), la cual permite asumir la den-

sidad de carga del material. 

2.2.4 Hinchamiento de criogeles a base de quitosano 

 Efecto de contraiones 

Siguiendo la metodología de García-González, 2016 fundamentada en Li & Bai, 2005, se 

realizaron pruebas de hinchamiento y resistencia de los criogeles sintetizados (Q-EGDE y 

Q-C-EGDE), sometiéndolos a evaluar el efecto del contacto con diferentes soluciones en 

las cuales se consideraron NaOH, H2SO4, H2PO4, CH3COOH, y HCl, a concentraciones de 

0.1 M. 

El hinchamiento se determinó por gravimetría, y también midiendo el cambio de diámetro y 

el incremento de afinidad al agua, dada por el hinchamiento del mismo; para ello una masa 

definida de criogeles fue colocada en contacto con cada una de las soluciones antes men-

cionada, durante 24 horas a 200 rpm y 30 °C; al término del cual se monitoreó el material 

de manera visual y se examinó el peso del material húmedo con reducida humedad super-

ficial, registrando además el pH del sobrenadante. 
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 Efecto de pH 

Por otra parte, se analizó el efecto del pH en la geometría interna y externa de los criogeles 

(Q-EGDE y Q-C-EGDE); para ello se prepararon soluciones a pH de 2 a 12 y se les dejó en 

contacto con los criogeles durante 24 horas en proporciones similares a las usadas en ex-

perimentos de adsorción en batch, a 200 rpm y 30 °C, al término del cual se monitoreó el 

material de manera visual su diámetro y se determinó el peso del material húmedo con 

reducida húmeda superficial. Este análisis fue complementado con microscopia electrónica 

de barrido (MEB). 

 Cinéticas de hinchamiento 

Se evaluó la velocidad de ionización de los grupos funcionales presentes en la estructura 

molecular de los criogeles a base de quitosano en presencia de iones H+ y OH-, para ello 

se prepararon soluciones a valores de pH neutro, ácido (2.5) y básico (12), se mantuvieron 

en contacto 24 mg de criogel seco en una relación 0.24 g/L y se monitoreó el peso de los 

criogeles húmedos en intervalos de tiempo, hasta que el peso fuera constante, atribuible al 

equilibrio de ionización. 

 Efecto de la adsorción 

Con base al análisis generado anteriormente se definió que la alteración en el equilibrio de 

cargas de los grupos funcionales ionizados afecta la geometría de los criogeles a base de 

quitosano, y esto ocurre también al sorber moléculas de colorantes por lo que se analizó el 

efecto de la adsorción en el hinchamiento. Para ello, se determinó la variación de la capa-

cidad de retener humedad y cambio en el diámetro una vez que el criogel se encuentra 

saturado en equilibrio en comparación a la humedad del criogel preservado en medio neutro 

y desionizado. 

2.2.5 Microscopia electrónica de barrido 

Se obtuvieron imágenes de la morfología de los materiales por microscopia electrónica de 

barrido (MEB o SEM, por Scanning Electron Microscope) de los criogeles Q-EGDE y 

Q-C-EGDE en diferentes interacciones con las soluciones, con los colorantes tanto en la 

adsorción como en la regeneración; este análisis se realizó en el microscopio Jeol Ltd mo-

delo JSM-6610LV, con bajo vacío para muestras no conductoras y un voltaje del acelerador 

de 15 a 20 kV, acercamientos de 30 a 500x, con un SPOT de 50 y distancia focal de 10 
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mm, usando electrones secundarios para la generación de las imágenes, y realizando aná-

lisis cualitativos - semicuantitativos de los elementos por espectrometría de rayos x por 

dispersión en energía (EDE o EDS por Energy Dispersive Spectroscopy) usando un sistema 

acoplado de detector de electrones secundarios y retro dispersados, OXFORD INCA 

ENERGY 250 X-act. 

2.2.6 Análisis de área superficial BET 

Se determinó el área superficial específica de los criogeles Q-C-EGDE y Q-EGDE sinteti-

zados y con interacción de los colorantes mediante fisisorción de nitrógeno analizando las 

isotermas mediante la aplicación de la ecuación Brunauer-Emmet-Teller (BET) a los datos. 

El proceso de fisisorción se realizó en el equipo Marca BELSORP-Max y mediante el soft-

ware BELMaster, dándose un pretratamiento a 70 °C durante 2 horas con una presión de 

10-2 Pa en el equipo VelPrepVACII. 

2.2.7 Análisis por espectroscopia de infrarrojo por transformada de Fourier  

Se obtuvieron los espectros sobre los colorantes, los adsorbentes y los adsorbatos con el 

colorante en su superficie, usando la espectroscopia de transmisión de infrarrojo (TIR o 

FTIR por Fourier Transform Infrared Spectroscopy); con el equipo marca Agilent modelo 

Varian 640-IR en un rango de 4000 a 450 cm-1 con 16 scans por segundo a una resolución 

de 4 cm-1 utilizando el acoplamiento ATR con celda de cristal de diamante. 

2.2.8 Determinación del pKa de colorantes 

Se determinó el pKa de los adsorbatos por método espectrofotométrico (Mchedlov-

Petrossyan et al., 2017; Pérez-Urquiza & Beltrán, 2001; Reijenga et al., 2013), llevando a 

cabo barridos para calcular la absorbancia en las longitudes de onda de 200 a 1100 nm en 

soluciones con colorante en un rango de pH de 1 a 12. Dicho análisis se llevó a cabo a cada 

colorante, Y5, R2 y B1 mediante el espectrofotómetro UV-Vis de la marca Thermo Fisher 

Scientific, modelo Genesys 10S analizando el comportamiento sigmoidal y puntos de infle-

xión del comportamiento de la absorbancia a diferentes valores de pH en los puntos dife-

rentes al isosbéstico. 
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2.3 Pruebas preliminares de adsorción 

2.3.1 Metodología para cuantificación del colorante 

La cuantificación de colorantes en solución en mezclas binarias, se realizó mediante análi-

sis matemático del espectro de adsorción de luz generado por los grupos cromóforos de los 

colorantes, usando el espectrofotómetro UV-Vis de la marca Thermo Fisher Scientific, mo-

delo Genesys 10S, con metodologías basadas en la ley de Lambert – Beer y el diagrama 

de cromaticidad de la CIE (Commission Internationale de l'éclairage) mediante una meto-

dología reportada en el anexo B. 

Identificación de bandas de absorbancia características de cada colorante 

Se determinó la longitud de onda característica de cada colorante (Y5, R2 y B1), realizando 

barridos a diferentes concentraciones de colorante, identificando las longitudes de onda 

donde el cambio de absorbancia sea mayormente notable y proporcional a la concentración 

a lo largo de las longitudes de onda de 200 a 1000 nm, dichas longitudes fueron seleccio-

nadas para elaborar las curvas de calibración de los colorantes. 

2.3.2 Efecto del pH en la adsorción de colorantes 

Se analizó el efecto de pH en la adsorción de colorantes, tanto en sistemas monocompo-

nentes, y binarios, comparando las capacidades de adsorción al equilibrio y la variación del 

pH en la prueba, para ello se prepararon soluciones de similar concentración inicial para 

cada uno de los colorantes Y5, R2, B1, y mezclas proporcionales para las respectivas com-

binaciones de colorantes (YR, YB y RB) con una concentración de 250 mg/L y ajustada a 

pH´s de 1 a 7 incluido el 2.5. 

Las pruebas se llevaron a cabo por triplicado, considerando masas similares de adsorbente 

(Q-C-EGDE y Q-EGDE) en viales equivalente a 280 - 320 miligramos masa seca de adsor-

bente por litro de solución de colorante, un tiempo de contacto de 72 horas a 200 rpm y 30 

°C. 

Transcurrido el tiempo de contacto se separaron las esferas de criogel del líquido y se cuan-

tificó el colorante presente en el sobrenadante mediante las respectivas metodologías. Los 

datos fueron analizados para determinar el pH para las posteriores pruebas de adsorción. 
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Se probó el efecto de iones interferentes usando una metodología similar a la descrita an-

teriormente, se prepararon soluciones de las sales Na2SO4, NaCl y Na2CO3, con concen-

traciones de 0.5, 1.5 y 3 g/L. A cada solución de colorante a una concentración de 250 mg/L 

y al pH correspondiente en el rango anteriormente presentado, se le adicionó cada una de 

las sales en la proporción correspondiente tanto para sistemas monocomponente y binarias. 

2.3.3 Efecto de la concentración inicial en la capacidad de adsorción 

Se determinó el efecto de la concentración inicial en el mecanismo de adsorción, conside-

rando el volumen de solución con colorante similar al usado en las pruebas de efecto de 

pH, el cual fue definido con anterioridad, siendo de 2.5. 

Para esto, se prepararon soluciones de concentraciones iniciales desde 150 a 500 mg/L en 

intervalos de 50 mg/L, las cuales se pusieron en contacto con los criogeles Q-C-EGDE y 

Q-EGDE, estas pruebas se llevaron a cabo a 200 rpm y 72 horas a una temperatura de 30 

°C para las soluciones de Y5, R2 y B1. 

Terminando el tiempo, se separaron las esferas de criogel del material y se cuantificó el 

colorante del sobrenadante, con el objetivo de seleccionar la concentración adecuada. 

2.4 Cinéticas de adsorción 

Se determinó el comportamiento de la velocidad de adsorción sobre los criogeles 

Q-C-EGDE y Q-EGDE al contacto con soluciones de colorantes en sistemas monocompo-

nentes, binarias y ternarias a 4 diferentes valores de pH: 2, 2.5, 4 y 6. Se determinó la 

capacidad de adsorción en intervalos de tiempo, para ello se prepararon soluciones de los 

colorantes (Y5, R2 y B1) y en combinaciones (YR, YB y RB) a concentraciones de 250 mg/L 

y en mezclas proporcionales para las diferentes combinaciones. 

El contacto de las soluciones con el criogel, se realizó por triplicado a una temperatura de 

30 °C, previamente se analizó el efecto de la temperatura, probando 10, 30 y 50 °C. Al no 

ser tan grande la diferencia, los posteriores experimentos se manejaron a 30 °C conside-

rando los tiempos de 2, 4, 8, 16, 24, 32, 48, 64 y 72 horas. 

Se midió la concentración residual de los colorantes, al cabo de los tiempos determinados, 

lo cual permitió generar datos de la concentración de colorante en el sobrenadante, con los 

cuales se obtuvieron las capacidades de adsorción del material usando la Ec. 4; dichos 
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datos fueron ajustados a los modelos matemáticos para cinéticas (pseudo-primer orden, 

pseudo-segundo orden, y Elovich, Ec. 1 a 3) mediante el uso del software matemático Origin 

9.1, usando un ajuste no lineal. 

La concentración de las soluciones usadas en los sistemas monocomponente, se estableció 

con anterioridad a 250 mg/l. Las soluciones fueron preparadas con agua destilada y los 

colorantes, se ajustó el pH con HCl y NaOH. Para las pruebas en mezclas binarias y terna-

rias, se consideró proporciones iguales de soluciones con 250 mg/L, resultando en suma la 

misma concentración de los diferentes elementos en disolución. 

2.5 Isotermas de adsorción 

Se determinó la capacidad máxima de adsorción de los criogeles a base de quitosano, el 

efecto de la temperatura y el efecto de la concentración inicial en el proceso de adsorción 

en el equilibrio para sistemas mono componente y bi componentes para los 3 colorantes 

(Y5, R2 y B1), y con interferentes a 4 diferentes valores de pH, considerando para ello los 

tiempos de equilibrio obtenidos en la cinética de adsorción. 

La experimentación se realizó probando soluciones con concentraciones de 150 a 600 mg/L 

en intervalos de 50 mg/L, con la respectiva preparación de soluciones para sistemas mono 

componente y bicomponente descritas anteriormente en mezclas proporcionales de colo-

rantes para alcanzar una concentración de 250 mg/L a los pH´s de 2, 2.5, 4  y 6. Para cada 

prueba, fue colocado en viales un volumen de 10 mL con la masa del criogel para la adsor-

ción en la relación (masa del adsorbente)/(volumen de solución) igual a 240 - 300 mg/L de 

solución, en agitación a 200 rpm durante 72 horas a las temperaturas de 10, 30 y 50 °C de 

manera inicial y se seleccionó la temperatura de 30 °C para posteriores pruebas debido a 

la poca diferencia entre las respuestas; al término del tiempo de contacto se cuantificó el 

colorante del sobrenadante. 

Los datos generados fueron ajustados a los modelos matemáticos de equilibrio de 

Langmuir, Freundlich, y la combinación de ambos en el modelo de Sips, estos ajustes se 

realizaron con las ecuaciones (5 a 7) para sistemas mono componente y las respectivas 

para sistemas multicomponentes (binarias y terciarias) (8 a 10) usando el software mate-

mático Origin 9.1. 
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2.6 Estudios de desorción 

Se estudió la desorción con base en la determinación de la concentración del colorante 

liberado y pH final después de que el sistema alcanzó el equilibrio de desorción basándose 

en la metodología modificada de Valdez Zarco, 2015 sometiendo los criogeles de quitosano 

a ciclos consecutivos de adsorción-desorción. El manejo de las condiciones de sorción de 

los colorantes fue similar a las cinéticas de adsorción. En este estudio se agregó una can-

tidad de 0.24 g/L de criogeles en solución de colorante a 250 mg/L a pH de 2.5, condiciones 

que son favorables para la saturación de los materiales, tanto en sistemas monocompo-

nente y binarios; este contacto se tuvo durante los tiempos de equilibrio determinados por 

la cinética de adsorción (48 horas) a una temperatura de 30 °C. y 200 rpm. Las condiciones 

de desorción se realizaron a una relación de 1/10 del volumen de adsorción y a una tempe-

ratura de 30 °C. 

La cuantificación de colorantes en los sobrenadantes utilizados se realizó por espectrofoto-

metría; para ello y con base a las pruebas anteriormente realizadas del pKa de los coloran-

tes, donde se demostró que el pH alcalino afecta el espectro del colorante y la longitud de 

onda óptima, se agregó ácido a las soluciones para mantener el pH de las soluciones lo 

menos variable posible. 

2.6.1 Efecto del pH en la desorción. 

Se realizó la prueba del efecto de pH en la capacidad de desorción de los criogeles Q-EGDE 

y Q-C-EGDE con la finalidad de seleccionar aquel en el que se presenten las mejores con-

diciones de desorción. Para ello, se prepararon soluciones acondicionadas a valores de pH 

alcalinos (8, 9, 10, 11 y 12); a estas soluciones se le agregaron 24 mg de criogel saturado 

por cada 50 mL de solución, se mantuvieron en contacto 24 horas, se separó el sobrena-

dante del criogel y se determinó su concentración del colorante tal como se indicó en el 

punto anterior, midiendo el pH final y obteniendo con estos datos la capacidad de desorción 

(qD) al respectivo valor de pH al equilibrio. 

2.6.2 Cinética de desorción 

Una vez seleccionado el pH que presentó la mejor desorción, se realizó de manera continua 

la desorción por 4 horas monitoreando la concentración de colorante en función del tiempo 

presente en la solución acondicionada al pH con NaOH. 
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La desorción se realizó con criogeles con colorante adsorbido en su superficie en las dife-

rentes mezclas de colorantes, monocomponente y binarias obtenidas a condiciones de ci-

neticas de adsorción, usando 1/10 del volumen de adsorción de solución ajustada al pH de 

11, seleccionado como óptimo para desorción, monitoreando la concentración del sobrena-

dante y ajustando el pH en intervalos regulares. 

Al terminar la desorción, el material fue lavado con agua destilada, hasta que el pH del agua 

de lavado fuera igual a la del agua destilada, posteriormente, se dio un último enjuague a 

condiciones ácidas con agua a pH 2.5. 

Al terminar el ciclo de desorción los criogeles a base de quitosano fueron puestos en con-

tacto con una solución con colorante a 250 mg/L y pH 2.5 para la adsorción, hasta saturar 

el criogel nuevamente, durante 48 horas. El material fue sometido a cinco ciclos consecuti-

vos de adsorción-desorción. 
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3 RESULTADOS 

3.1 Síntesis del criogel a base quitosano 

Los criogeles sintetizados, mediante un análisis visual, mostraron tener una estructura física 

estable, de color blanquecino, mantuvieron su forma en solución y agitación, confirmando 

su reforzamiento químico y obteniendo criogeles compuestos de base de quitosano, 

Q-C-EGDE y Q-EGDE 

Estos materiales cuentan con apariencia sólida y resistente al hinchamiento, lo cual les 

permite ser usados para las experimentaciones posteriores, siendo la celulosa la única di-

ferencia entre ellos, esta brinda a las perlas una mayor estabilidad estructural tal como lo 

reporta Guibal et al., 2013, quien comenta que genera estructuras más rígidas, respecto al 

material que no las tiene (Figura 3.1). 

 

Figura 3.1 Criogeles sintetizados, (a) Q-C-EGDE, (b) Q-EGDE 

3.2 Caracterización de los materiales 

3.2.1 Porcentaje de humedad 

La determinación de humedad por gravimetría a los criogeles Q-C-EGDE y Q-EGDE se 

reporta como valor promedio de las determinaciones realizadas, en la tabla 3.1 

a) b) 
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Tabla 3.1 Porcentaje de humedad de los criogeles sintetizados 

Material Peso húmedo Peso seco 
%humedad 

Promedio 

Q-C-EGDE 0.1456 0.0098 93.26 ±0.02 

Q-EGDE 0.1644 0.007 95.74 ±0.02 

Al realizar una comparación entre los valores obtenidos, se muestra que la celulosa causa 

una ligera disminución en la humedad del material al que fue incorporada, esto debido a 

que disminuye su elasticidad, favoreciendo a obtener un material más firme en comparación 

al que no la tiene (Guibal et al., 2013), además el parámetro de hinchamiento tiene una 

relación directa con la capacidad para retener humedad en la matriz polimérica, lo cual 

puede intervenir en la difusión de los colorantes dentro de la matriz porosa de los criogeles 

húmedos, favoreciendo el proceso de adsorción. (Guibal et al., 2013; Kono et al., 2016; 

Kyzas, Lazaridis, & Kostoglou, 2012) 

3.2.2 Cuantificación e identificación de grupos funcionales 

A partir de las curvas de titulación potenciométricas se realizó el cálculo de QH a con la Ec. 

36. Para permitir la identificación del número de grupos funcionales presentes se realizó la 

derivación de los datos. 

La graficación de pH vs 𝑑2𝑄𝐻/𝑑𝑝𝐻2 mostró tres picos, atribuibles al número de grupos fun-

cionales predominantes que están presentes en los criogeles dentro de la curva sigmoidal 

de titulación. Con base al pka característico de los grupos de los polisacáridos usados re-

portados en la biblografia (Thurlkill et al., 2006), se determinó que se trata de los grupos 

amino, carboxilo e hidroxilo 

Los datos de QH y concentración de iones fueron ajustados a la Ec. 37 para 𝑛 = 3 paráme-

tros mediante el software Origin 9 usando un ajuste no lineal; los datos obtenidos de los 

ajustes se resumen en la Tabla 3.2: 
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Tabla 3.2 Cuantificación e identificación de grupos funcionales presentes en los criogeles 
a base de quitosano 

Parámetro Q-C-EGDE Q-EGDE 

b1 (meq/g) 0.04221±0.01 0.07814±0.0075 

pK1 3.27±0.22 3.66±0.05 

K1 0.00091 0.00024 

b2  (meq/g) 0.983±0.15 1.896±0.23 

pK2 9.74±0.24 9.62±0.13 

K2 3.16197E-10 3.162E-10 

b3 (meq/g) 5.303±0.45 7.436±0.56 

pK3 9.32±0.45 9.60±0.14 

K3 1.887E-09 3.449E-10 

R2 0.9875 0.9931 

De los valores obtenidos de K se calcula el pKa con la relación pKa=−log Ka para cada 

grupo funcional. Al comparar estos valores con los reportados en la teoría, (Amino 8-11, 

Carboxilo 1.7-4.7 e Hidroxilo 9.5-13) permitió identificar a b1 como el grupo carboxilo de la 

celulosa sin embargo el empalme de los valores de pKa para el grupo amino e hidroxilo 

dificulta la identificación de los grupos correspondientes a b2 y b3, por lo que para identifi-

carlos se consideró la estructura molecular del quitosano y celulosa; (Figura 3.2): 

 

 

 

 

 

 

 

Tal como se observa, cada unidad acetilada del quitosano contiene un grupo carboxilo y 

dos grupos hidroxilo, mientras que la unidad desacetilada contiene al grupo amino y a dos 

grupos hidroxilo; por otro lado, la celulosa cuenta en su estructura con tres grupos hidroxilo 

por unidad polimérica. 

Figura 3.2 Análisis de grupos funcionales de los polímeros que constituyen al quitosano y la 
celulosa 

Quitosano Celulosa 
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Con en base a las relaciones estequiométricas analizadas y con relación a lo observado en 

el quitosano, es común que la cuantificación de los grupos hidroxilo sea mayor al de los 

grupos amino, por lo que se determina que b2 corresponde a los grupos amino, mientras 

que b3 corresponde al grupo hidroxilo. 

Los grupos carboxilo son parcialmente cuantificados debido al rango de detección ácido, 

pues el pH inicial del análisis fue desde un pH 2.2, siendo el pka característico entre un 

valor de 1.7 a 3.7. 

3.2.3 Punto de carga cero 

La caracterización de los materiales Q-EGDE y Q-C-EGDE para determinar la carga super-

ficial nula en intervalo de pH de 1 a 13, permite asumir la carga del material en los diferentes 

momentos de la experimentación a las condiciones establecidas. 

Los resultados se muestran en la Figura 3.3 
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Figura 3.3 Resultados de punto de carga cero para los criogeles de Q-EGDE y Q-C-EGDE 
sin sorber 
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Se puede observar que las curvas se comportan de manera similar, siendo el punto casi el 

mismo, de 6.97 y 6.90 respectivamente, para los criogeles Q-EGDE y Q-C-EGDE. A pH 

ácidos la carga superficial del material es mayormente catiónica, de acuerdo al comporta-

miento del quitosano en solución en el cual la protonación del grupo amino (NH3 a NH3
+) 

genera cargas positivas en la molécula. 

 Carga superficial 

A partir de los datos generados de la prueba de punto de carga nula, por la metodología de 

adición de sales se determinó la densidad de carga superficial a partir de la Ec. 31, obte-

niendo los datos de carga presentado en la Tabla 3.4, los cuales muestran la densidad de 

carga superficial C/g, relativa a la cantidad de material agregado. 

Tabla 3.3 Distribución de carga superficial en los criogeles a base de quitosano 

Q-C-EGDE Q-EGDE 

[𝐻+] 
𝑞𝐻+ 

meq/g 

Q 

C/g 
[𝐻+] 

𝑞𝐻+ 

meq/g 

Q 

C/g 

2.43E-07 5.93E-04 57.2472 3.74E-07 9.39E-04 90.5623 

1.50E-07 5.93E-05 5.7175 2.03E-07 9.37E-05 9.0413 

1.29E-07 5.86E-06 0.5652 2.31E-07 9.17E-06 0.8850 

8.81E-08 5.41E-07 0.0522 2.33E-07 7.21E-07 0.0695 

1.07E-07 -4.24E-09 -4.10E-04 1.17E-07 -1.64E-08 -0.0016 

1.16E-07 -6.27E-08 -6.05E-03 2.04E-07 -1.82E-07 -0.0176 

7.88E-08 -4.62E-08 -4.46E-03 8.32E-08 -7.72E-08 -0.0074 

1.52E-07 -9.01E-08 -8.69E-03 7.88E-08 -7.39E-08 -0.0071 

4.64E-09 -2.75E-09 -2.65E-04 1.13E-10 -9.68E-11 -9.34E-06 

Con estos datos obtenidos, al considerar el punto de carga cero como una isoterma de 

adsorción de iones [𝐻+], se asume que estos se consumen en la protonación de los grupos 

amino, lo cual permitió calcular la carga del material a lo largo del rango de pH analizado. 

Estos resultados se muestran en la Figura 3.4 
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Figura 3.4 Distribución de carga superficial de los criogeles con respecto al pH  

Tal como se observa en la Figura 3.4, el valor del pH en el cual la carga es de 0 C/g coincide 

con el obtenido con anterioridad con el mostrado en la figura 3.3; por otro lado, la densidad 

de carga observada tanto en tabla como en gráfico, muestra que el criogel Q-EGDE man-

tiene una mayor densidad de carga en relación al Q-C-EGDE, corroborando la mayor pre-

sencia de grupos funcionales amino en su superficie protonados. 

3.2.4 Hinchamiento de criogeles a base de quitosano 

De acuerdo a diversos estudios, las propiedades de hinchamiento de los adsorbentes tiene 

una relación directa con la afinidad del absorbente por el solvente en solución e implica 

favorecer los mecanismos de difusión pues modifican la geometría de los poros del adsor-

bente (Dotto et al., 2016; Varaprasad et al., 2017). 

 Efecto de soluciones iónicas 

Una de las pruebas de hinchamiento consistió en analizar el efecto de diferentes tipos de 

iones presentes en solución a concentraciones 0.1 M en la geometría de los criogeles y, 
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por otra parte, analizando el efecto de pH que genera la protonación del material sobre el 

hinchamiento de los criogeles Q-EGDE y Q-C-EGDE con base en la reacción 

𝑄 − 𝑁𝐻2 + 𝐻+ → 𝑄 − 𝑁𝐻3
+ 

Los resultados obtenidos por el análisis gravimétrico de los criogeles Q-EGDE y Q-C-EGDE 

debido al efecto de las soluciones seleccionadas, se muestra en la Figura 3.5  
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Figura 3.5 Efecto en diferentes soluciones al 0.1 M sobre el hinchamiento de los criogeles 
Q-EGDE y Q-C-EGDE 

La figura permite observar el efecto de la presencia de condiciones ácidas (HCl, CH3COOH, 

H3PO4), las cuales favorecen el hinchamiento de los criogeles a base de quitosano, esto 

debido a que permiten la protonación de los grupos aminos del quitosano presente en las 

paredes de los poros de los criogeles; se considera que el exceso en cargas positivas de-

bida a la protonación incrementa en gran medida la repulsión de las paredes (Figura 3.6), 

lo anterior aumenta el tamaño de los poros y por tanto la humedad que el material es capaz 

de retener en sus poros (Kosheleva et al., 2019; Kyzas et al., 2010). 

Por otro lado, las soluciones básicas generan que el quitosano dentro de la estructura de 

los criogeles se compacte, debido a la disminución en la densidad de carga, a causa de la 

deprotonación de los grupos amino, esto se fundamente en el comportamiento del quito-

sano en solución el cual, es mayormente soluble en medios ácidos, tiende a aglomerar las 
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cadenas poliméricas en ambientes alcalinos, tal como ocurre en presencia del NaOH 

(Kosheleva et al., 2019; Kyzas et al., 2010). Las soluciones alcalinas (NaOH) tienden a 

favorecer que el criogel que contiene únicamente quitosano se contraiga en mayor medida, 

esto puede deberse al efecto de la ionización del grupo hidroxilo y carbonilo con carga 

negativa y de menor densidad (Kosheleva et al., 2019; Kyzas et al., 2010), se asume que 

al estar compuestos de polisacáridos de cadena flexible permiten la contracción de la es-

tructura del criogel, mientras que las que contienen la cadena polimérica de la celulosa 

rígida, se preservan rígidos al hinchamiento (Figura 3.6). 

 

Figura 3.6 Mecanismo de la protonación en el hinchamiento de los criogeles a base de 
quitosano (Basado en (Kosheleva et al., 2019)) 

El efecto en el hinchamiento de los criogeles de quitosano en presencia del H2SO4 es mí-

nimo en comparación al resto de las soluciones, causando incluso la reducción de tamaño, 

este fenómeno es contrario a la protonación previamente planteada para medios ácidos, 

sin embargo, se debe considerar que los iones SO4
-2 tienden a ser atraídos por los sitios 

protonados del quitosano, causando que estos neutralicen las cargas presentes entre las 

paredes y neutralizando las carga de los grupos amino, lo cual no ocurre con iones como 

el CH3COO- y el Cl-, debido a la polaridad baja que presentan estos, no interactúan con los 

grupos funcionales protonados (NH3
+) con la misma intensidad. 

Tal como se observa en la Figura 3.5, al comparar los criogeles Q-EGDE y Q-C-EGDE, el 

contenido de celulosa genera que el material presente menor hinchamiento en condiciones 

ácidas, debido en primera instancia a que este criogel presenta menor número de grupos 

amino tal como se muestra en el apartado 3.2.2, además de la estructura rígida de la celu-

losa presente dispersa dentro del criogel Q-C-EGDE. 
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 Efecto del pH en el hinchamiento del material. 

Al determinar que las soluciones ácidas generan hinchamiento, se analizó el efecto del HCl 

la solución, probando el efecto de diversos niveles de concentración de iones H+ analizando 

el efecto en el porcentaje de humedad esto se puede observar en la figura 3.7 
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Figura 3.7 Hinchamiento con respecto al pH de la solución. 

Se observa que la cantidad de grupos funcionales (amino, carboxilo e hidroxilo) presentes 

en los criogeles Q-EGDE y Q-C-EGDE permite a los materiales aumentar su hinchamiento 

en pH ácidos, se observa que el criogel Q-EGDE que como se ha analizado anteriormente, 

cuenta con una mayor cantidad de grupos funcionales NH3
+, presenta el mayor incremento 

de hinchamiento y en pH alcalinos se reduce; el Q-C-EGDE en el que predominan los gru-

pos OH- , disminuye su hinchamiento en pH alcalinos. 

Se muestra una relación directa con el nivel de protonación del material y el grado de hin-

chamiento, lo cual confirma la afirmación de que el aumento en la densidad de carga posi-

tiva en el criogel genera repulsión en las paredes del criogel expandiendo los poros y au-

mentando la cantidad de agua que los criogeles retienen y por tanto la geometría de los 

poros, lo cual podría afectar la difusión interpartícula del colorante (Kosheleva et al., 2019). 

De estas pruebas se demostró que las condiciones ácidas y básicas del medio, así como 

el número de grupos funcionales presentes en los polímeros que conforman los materiales 
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influye en el grado de hinchamiento de los criogeles y como consecuencia en su tamaño de 

las esferas debido al hinchamiento del criogel lo cual se asume influye en la forma y tamaño 

de los poros, modificando la transferencia de masa dentro de estos (Dotto et al., 2016; 

Kosheleva et al., 2019; Kyzas, Lazaridis, & Kostoglou, 2012; Sung et al., 2009). 

Efecto del pH en el diámetro de las esferas 

El análisis de hinchamiento fue complementado con un análisis de la geometría externa de 

los adsorbentes esféricos (criogeles Q-EGDE y Q-C-EGDE), realizando la medición del diá-

metro en función del pH, los datos se reportan en la Figura 3.8, mostrando el cambio de 

diámetro debido al hinchamiento causado por la protonación de los grupos amino de los 

criogeles a base de quitosano. 
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Figura 3.8 Efecto del pH de soluciones sobre diámetro de los criogeles 

Se midió el diámetro de las esferas de los criogeles húmedos a pH neutro obteniendo valo-

res de 2.298 ±0.17 y 2.125±019 mm respectivamente para el criogel Q-C-EGDE y Q-EGDE. 

Al compararlo con el diámetro en los diferentes valores de pH de la solución, es evidente 

su cambio de tamaño en contacto con pH ácidos, esta condición aumenta el diámetro de la 

esfera y en consecuencia se asume, modifica el tamaño de los poros, por otro lado, la dis-

minución de diámetro no sigue el comportamiento proporcional, en valores de pH mayores 

a 8. 
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Al correlacionar estos datos con el grado de hinchamiento, se observa un comportamiento 

similar para el criogel Q-EGDE, sin embargo; para el criogel Q-C-EGDE, el cambio de diá-

metro es menos notable a valores de pH alcalinos, esto puede deberse a que el grupo 

funcional OH- se carga negativamente tal como se mostró en el análisis de cargas del ma-

terial. El exceso de cargas negativas también podría favorecer la apertura de los poros 

debido a una baja densidad de carga negativa en las paredes de los criogeles, aun estando 

los grupos desprotonados (NH2) (Barbosa et al., 2017; Kosheleva et al., 2019). 

 

 Cinéticas de hinchamiento 

Una vez confirmado el efecto de la protonación y desprotonacion en el hinchamiento que 

se asume modifica la geometría de los poros de los adsorbentes a base de quitosano, se 

evaluó la velocidad con que los grupos funcionales del quitosano y celulosa se ionizan, a 

través de evaluar el cambio en la humedad de los criogeles, que tiene una relación directa 

con el grado de protonación, este seguimiento se reporta en las figuras 3.9 y 3.10. 
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Figura 3.9 Cinética de hinchamiento para el criogel Q-EGDE 
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Figura 3.10 Cinética de hinchamiento para el criogel Q-C-EGDE 

En estas cinéticas de hinchamiento se puede observar el cambio en el peso húmedo, prin-

cipal característica de medición gravimétrica del grado hinchamiento de los criogeles, con-

firman que el equilibrio de protonación, (principal fenómeno que genera el hinchamiento) es 

favorecido en valores de pH ácidos (pH 2.5), donde el criogel de Q-EGDE es el que se 

hincha alcanzando un mayor peso húmedo (Figura 3.9) en un tiempo de contacto de 100 

minutos, mientras que el criogel Q-C-EGDE alcanza menor hinchamiento y en tiempos de 

equilibrio mayor (150 minutos). 

Esto permite asumir que la protonación debida a la presencia de [H+] en rango ácido, se 

lleva a cabo con mayor velocidad para alcanzar el equilibrio en comparación con la despro-

tonación en pH alcalinos (150 minutos) y la hidratación a condiciones estándar (150 a 400 

min), lo anterior permite asumir que el mecanismo de retención de iones [H+] en los grupos 

funcionales es limitante del hinchamiento de los criogeles a base de quitosano. 

Los análisis llevados a cabo para analizar la humedad e hinchamiento realizados, permiten 

asumir que los criogeles a base de quitosano son afines al agua, esto se debe a la facilidad 

de formar puentes de hidrógeno a través de los grupos funcionales amino, hidroxilo y car-

boxilo, los cuales también generan el cambio en la geometría de los poros de los criogeles 

a base de quitosano (Kosheleva et al., 2019), esto se confirma en secciones posteriores a 
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través del análisis morfológico de la estructura interna de los criogeles Q-EGDE y Q-C-

EGDE 

 Efecto de la adsorción sobre el hinchamiento de los criogeles 

La retención de los elementos de fuerza iónica en la superficie de los poros de los criogeles 

a base de quitosano protonados, genera un cambio en la geometría de la estructura porosa 

de los adsorbentes a base de quitosano, esto fue observado durante las pruebas prelimi-

nares (apartado 2.2.4); A continuación, se muestra la variación de humedad de los criogeles 

una vez que han sorbido a los colorantes (Tabla 3.4). 

Tabla 3.4 Variación de la humedad debida a la adsorción de colorantes en los criogeles a 
base de quitosano. 

 % humedad Diámetro (mm) 
 Q-C-EGDE Q-EGDE Q-C-EGDE Q-C-EGDE 

Lavado 93.27 ± 1.45 95.74 ± 1.23 2.298 ± 0.17 2.125 ± 0.19 

Y5 86.65 ± 3.99 90.03 ± 9.74 1.73 ± 0.07 1.7 ± 0.16 

R2 90.59 ± 1.79 91.87 ± 0.56 1.82 ± 0.13 1.72 ± 0.09 

B1 89.94 ± 4.01 91.67 ± 0.79 2.05 ± 0.08 2.01 ± 0.15 

Se puede observar que la humedad de los materiales disminuye bajo la presencia de colo-

rantes en la superficie de los adsorbentes a base de quitosano, lo que indicaría en primera 

instancia que el peso del material seco del criogel aumentó, debido a la cantidad de molé-

culas de colorante depositados en la superficie de los poros de los criogeles; sin embargo, 

el cambio en la cantidad de agua retenida en los poros de la matriz polimérica se debe a un 

cambio en la hidrofilicidad del criogel, producto del nivel de ionización que este presenta y 

como resultado de las cargas libres y neutralizadas en el criogel (Kosheleva et al., 2019). 

Esto se confirma al analizar el cambio del diámetro de los criogeles adsorbidos, (Tabla 3.4) 

esta comparación permite asumir que el diámetro de los criogeles disminuye al tener rete-

nidos en su superficie las moléculas de los colorantes, teniendo un efecto similar a los iones 

en las pruebas de hinchamiento (sección 3.2.4.1) previamente realizadas. 

Este comportamiento parece bloquear los poros que han sorbido a los colorantes por lo que 

la velocidad de adsorción disminuye en proporción a la cantidad de moléculas de colorante 

sorbidas en su superficie tal como lo indica el mecanismo de adsorción dominante definido 

por el modelo de Ho (Vanessa M. Esquerdo et al., 2015b). 
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Este comportamiento de la variación del grado de hinchamiento de los criogeles a base de 

quitosano y sus repercusiones directas en la geometría al retener a los colorantes en la 

superficie del adsorbente, permite asumir que la carga de los grupos funcionales protona-

dos es neutralizada con la carga aniónica de los colorantes, generando que el criogel dis-

minuya su carga y por tanto su nivel de hinchamiento, pues al alterar el equilibrio de ioniza-

ción la fuerza retráctil del criogel genera que disminuya su hinchamiento (Kosheleva et al., 

2019) tal como se sugiere en la figura 3.11. 

 

Figura 3.11 Mecanismo de la adsorción propuesto en el hinchamiento de criogeles a base 
de quitosano 

 

3.2.5 Microscopia electrónica de barrido 

Se realizaron análisis de microscopía electrónica de barrido (MEB) a los criogeles sintetiza-

dos y en interacción con el colorante, iones y su regeneración por desorción, para comple-

mentar los análisis de hinchamiento e interacción del colorante con los criogeles a base de 

quitosano Q-EGDE y Q-C-EGDE. 

El análisis a los criogeles a base de quitosano para observar la morfología externa e interna 

de los adsorbentes se muestra en la figura 3.12 y 3.13, se complementaron con un análisis 
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semicuantitativo con la técnica de electrones retro dispersados (EDS) reportado en la tabla 

3.6. 

 

Figura 3.12 Micrografías del criogel Q-EGDE, a) Toma panorámica de la esfera de Q 
EGDE, b) Superficie del criogel Q-EGDE, c) superficie rugosa del criogel Q-EGDE 

 

Figura 3.13 Micrografías del criogel Q-C-EGDE, a) Toma panorámica de la esfera de 
Q-C-EGDE, b) Superficie del criogel Q-C-EGDE, c) porosidad superficial del criogel 

Q-C-EGDE 

Tal como se puede observar en las micrografías, la porosidad está constituida por amplias 

redes porosas, generada por el proceso de crio-concentración por congelamiento-secado 

para ambos materiales; esta morfología es característica de los criogeles a base quitosano, 

tal como en los trabajos previos se ha reportado (Arcos-Arévalo et al., 2016; Dragan & Dinu, 

2020; R. García González et al., 2014) en los cuales se observa que los criogeles están 

formados por redes porosas canalizadas a lo largo de una de dirección del frente de con-

gelamiento. 

b) 

 

a) 

 

c) 
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Los análisis elementales realizados de manera puntual no son concluyentes acerca de la 

composición de los materiales, pero muestran una proporción aproximada de algunas de 

los elementos predominantes en algunas zonas de interés, los resultados más relevantes 

de estos análisis se muestran en la tabla 3.6 

Tabla 3.5 Analisis EDS comparativo de los dos criogeles sintetizados 

Criogel/Elemento C N O Mg Al S Si Cl Ca Fe Total 

Q-EGDE 42.2 14.0 435.3     0.5   100.0 

Q-C-EGDE 32.74 12.01 39.42 2.9 0.49  6.67  1.57 4.2 100.0 

Al realizar una comparación entre los análisis EDS realizados en los criogeles se observa 

la presencia del N característico de los grupos funcionales amino NH3
+, la proporción en-

contrada es mayor para el criogel Q-EGDE en comparación con el Q-C-EGDE aparente-

mente tiene una menor proporción tal como la cuantificación de grupos amino mostro (sec-

ción 3.2.2), este cambio en la proporción de los elementos puede deberse a la celulosa que 

se le añade al Q-C-EGDE. 

 Microscopia de hinchamiento 

Con el fin de confirmar un cambio en la apertura de los poros de los criogeles a base de 

quitosano es proporcional al cambio en el diámetro de las esferas de los criogeles; se com-

paró la estructura de los criogeles hinchados en soluciones con valores de pH 2, 5, neutro 

y 12, se analizaron los cortes longitudinales en condiciones similares a x500, tal como se 

muestra a continuación (Figura 3.14 y 3.15). 
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Figura 3.14 Micrografías de criogel Q-EGDE a diversos pH 

Al comparar las micrografías del criogel a los diferentes pH, se observa un cambio en la 

morfología y tamaño de los poros de la red polimérica con la variación del pH confirmando 

los datos experimentales de hinchamiento. 

Los tamaños de poro decrecen al incrementar el pH de 30 a 7 µm por el efecto de pH, sin 

embargo, es necesario eliminar el parámetro del método de secado por liofilización en el 

cambio geométrico de los poros, concuerda con lo mostrado en las pruebas de hincha-

miento. 
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Figura 3.15 Micrografías de criogel Q-C-EGDE a diversos pH 

Este mismo efecto se observa en el criogel que contiene celulosa, en ambos materiales se 

observan las canalizaciones por donde se lleva a cabo la difusión de los colorantes. La 

estructura macromolecular se compactó permitiendo asumir que a nivel molecular sucede 

lo mismo hasta bloquear los poros, limitando la difusión de los colorantes en las paredes de 

los poros de los criogeles a base de quitosano (Abd El-Magied et al., 2017; Kono et al., 

2016). 

El hinchamiento, por lo tanto, implica un cambio en la geometría de los poros de los crioge-

les a base de quitosano, y es atribuida a la protonación la cual causa la repulsión de las 

paredes de los poros del criogel, afectando la geometría de los poros tal como se observa 

en las imágenes, confirmado el comportamiento de la densidad de carga que favorece la 

repulsión de las paredes de los adsorbentes a base de quitosano (Figura 3.6 de la sección 

3.2.4.2). 
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 Microscopia de desorción 

Durante los ciclos de adsorción – desorción los criogeles a base de quitosano son someti-

dos a cambios de pH ácidos y básicos secuencialmente, alterando el equilibrio de cargas 

prevaleciendo la fuerza retráctil de los polisacáridos que lo componen, afectando con ello 

la geometría del material. 

El análisis visual de los criogeles mostro, que a cada cambio de pH, sufren cambios de 

diámetro, esto implicó una alteración en estructura y morfología de los criogeles posterior 

al proceso de desorción tanto las micrografías realizadas a estos materiales, se muestra en 

la figura 3.16. 

 

Figura 3.16 Comparación de la morfología del criogel Q-C-EGDE x30, 20 Kv, SPOT 50. 

La Figura 3.16 permite comparar las vistas panorámicas del criogel Q-C-EGDE, después 

de 5 ciclos adsorción-desorción, observamos, que existe una modificación en su apariencia 

y morfología superficial debida a los continuos desequilibrios entre las fuerzas de ionización 

e inerciales de los criogeles a base de quitosano (Barbosa et al., 2017; Kosheleva et al., 

2019; Kyzas et al., 2010). Cada colorante afecta de manera distinta la estructura de los 

criogeles a base de quitosano 
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Figura 3.17 Comparación de la morfología del criogel Q-C-EGDE x500, 20 Kv, SPOT 50. 

La comparación de la apariencia de la estructura interna del criogel Q-C-EGDE (Figura 

3.17) permitió observar como la estructura porosa se mantiene estructuralmente y en ge-

neral en buen estado, similar a las condiciones iniciales. También se observó que se modi-

ficaron los poros tal como se observó a pH alcalinos, esto atribuible al bloqueo de los poros 

por el desequilibrio de cargas, así como a la adsorción de colorantes, siendo probablemente 

las zonas que preservan las moléculas de color, distribuidas en toda la estructura interna 

de los criogeles. 

Criogel Q-
C-EGDE

Criogel Q-
C-EGDE Y5

Criogel Q-
C-EGDE R2

Criogel Q-
C-EGDE B1



RESULTADOS 

73 
 

 

Figura 3.18 Comparación de la morfología del criogel Q-EGDE x30, 20 Kv, SPOT 50 

La comparación de las vistas panorámicas de los criogeles Q-EGDE permite apreciar que 

el colorante Y5 modifica más la estructura de los criogeles debido a los cambios de diámetro 

durante los ciclos secuenciales de adsorción - desorción. Esto afecta en mayor proporción 

tal como se aprecia al Q-EGDE en comparación al Q-C-EGDE (Figura 3.18). 
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Figura 3.19 Comparación de la morfología del criogel Q-EGDE x150 a 200, 20 Kv, SPOT 
50, SEI. 

Tal como se observa en la figura 3.19, la estructura de los criogeles a base de quitosano, 

mostro fracturas estructurales, para los colorantes R2 y Y5, esto debido en principió a la 

alta densidad de cargas del criogel que interactúa con los colorantes en proporción al Q-C-

EGDE, estos constantes cambios en la densidad de carga, generan que zonas del material 

a pesar del reforzamiento químico, rompa las paredes de algunos poros, esto puede de-

berse a que este criogel está constituido mayormente por un polisacárido totalmente elás-

tico que permite mayores cambios en el diámetro de las esferas del criogel que probable-

mente no sucedan de manera homogénea en el criogel (Kyzas, Lazaridis, & Kostoglou, 

2012; Zhu & Bratlie, 2018), aunque el criogel presento este daño, sólo es pequeñas zonas 

que no afectan la estructura general del mismo, preservando la estructura porosa que per-

mite la adsorción. 

3.2.6 Análisis de área superficial BET 

El análisis instrumental realizado a las muestras mediante la ecuación de BET haciendo 

énfasis en las isotermas de adsorción-desorción de nitrógeno, muestra que las áreas su-

perficiales obtenidas por los materiales son mayores para el criogel Q-EGDE en compara-

ción con el criogel Q-C-EGDE, los valores de área específica fueron de 40.92 m3/g y 10.22 
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m3/g respectivamente, en relación con el tamaño de poro este presenta valores similares 

para ambos materiales. 
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Figura 3.20 Isotermas de fisisorción en la para la determinación BET a) Q-C-EGDE b) 
Q-EGDE 

La conformación geométrica de las isotermas de adsorción de gases mostradas en la Figura 

3.20, es similar a la isoterma de adsorción tipo 2, típica de los materiales no porosos o de 

adsorbentes macroporosos; el ciclo de histéresis muestra ser similar al tipo H4, caracterís-

tica de materiales que contienen poros en forma de rendija muy estrecha, como los carbo-

nes activados, se observa un límite de adsorción a presiones relativas elevadas (Atkins & 

De Paula, 2008; Mel’gunov & Ayupov, 2017; Vakili et al., 2014). 

Los valores obtenidos (Tabla 3.7) son mayores a los obtenidos con anterioridad en el ma-

terial sintetizado por Arcos-Arévalo et al., 2016, que obtuvo áreas de 11.353 m2/gramo y de  

García-González et al., 2014 de 6.9 m2/gramo.  

Tabla 3.6 Resultados de área específica obtenidas para los materiales 

 Propiedad  Unidades Q-C-EGDE Q-EGDE 

as,BET m2/g 10.22 40.92 

Volumen de poro cm3/g 0.01267 0.051703 

Diámetro medio de poro Nm 4.9592 5.054 
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3.2.7 Análisis de espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier  

Con el fin de corroborar la estructura molecular y grupos funcionales de los criogeles a base 

de quitosano y de los colorantes utilizados, se les realizó un análisis mediante espectros-

copia infrarroja. Las bandas características de los solutos las cuales les permite interactuar 

los adsorbentes a base de quitosano se muestran en la Figura 3.21. 
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Figura 3.21 Análisis FTIR de los colorantes usados 

Se registró la presencia de picos en 1140 y 612 cm-1 a lo cual puede atribuirse a los enlaces 

S=O y S-O respectivamente correspondientes a los grupos de ácido sulfónico del colorante 

(Figura 3.6). ((Munagapati et al., 2017; Silva et al., 2012)). En la zona de 500 a 1100 cm-1 

se localizan los picos característicos de los anillos del tipo bencénico presente en cada 

molécula del colorante (Skoog et al., 2018) 
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Figura 3.22 Análisis FTIR de los componentes del criogel 

En estos espectros¡Error! No se encuentra el origen de la referencia., se distinguen dos 

zonas de variación de bandas características, entre las moléculas de celulosa y quitosano, 

una de ellas a 1314 cm-1 correspondiente al grupo metilo, que se encuentra unido a los 

anillos glucosídicos que conforman tanto a la celulosa y al quitosano, de igual manera a los 

1585 cm-1 se registra una variación correspondiente al enlace C=O mayormente presente 

en la celulosa correspondiente al radical carbonilo de la β-D-glucosa presente en mayor 

proporción, a 2890 cm-1 se localiza para el quitosano el pico correspondiente al estiramiento 

de enlaces N-H (Barbosa et al., 2017; Brugnerotto et al., 2001). 
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Figura 3.23 Análisis FTIR criogel Q-C-EGDE con cada colorante 
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Figura 3.24 Análisis FTIR criogel Q-EGDE con cada colorante 

Tal como se observa al comparar los espectros del material sin sorber y sorbido (Figura 

3.23 y Figura 3.24) se nota una disminución en la intensidad de los picos correspondientes 

a los enlaces C-N y N-H en la región de 1450 cm-1, atribuible a que estos sitios son los 

ocupados por el colorante al depositarse en la superficie del criogel. 
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El desplazamiento en las bandas en el rango de 3500-3200 cm-1 correspondiente a los 

enlaces N-H y O-H, y el cambio en el número de picos en la región y su huella digital de las 

aminas primarias a secundarias en 1060 cm-1 a 1030 cm-1 entre entre el material con el 

criogel con colorante sorbido y sin este, hacen suponer la interacción del grupo sulfonato 

del colorante con el grupo amino del quitosano (Skoog et al., 2018) 
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Figura 3.25 Análisis FTIR criogel Q-C-EGDE con mezclas binarias sorbidas 
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Figura 3.26 Análisis FTIR criogel Q-EGDE con mezclas binarias sorbidas 

El espectro de FTIR de los criogeles, sin colorante y con colorante sorbido en la superficie 

se muestra en la Figura 3.25 y 3.26, en el cual se destacan bandas características del qui-

tosano se encuentran las de 3350 cm-1 correspondiente al estiramiento del enlace N-H, a 

3150 se localiza el pico atribuible al estiramiento del enlace O-H, además destacan las 

bandas atribuibles a amina, tal como el estiramiento del enlace C-N localizado en 1450 cm-

1, las deformaciones angulares a 1075 cm-1 correspondientes relacionadas a la flexión de 

los grupo amino, a 680 existe el pico característico del enlace N-H (Dotto et al., 2016); a la 

longitud de onda de 1300 y 1450 cm-1 se localizan picos atribuibles al colorante, pues se 

intensifican en el criogel sorbido con los colorantes; en la banda correspondiente a 1155.1 

cm-1 asignada al tipo de enlace C–O–C correspondiente a ésteres alifáticos CH2–O–CH2 

característicos del entrecruzante EGDE (Jóźwiak et al., 2017; Zhan hang Zhang et al., 

2016). 

 

3.2.8 Determinación del pKa de colorantes 

La determinación del pKa teórico de cada colorante, se obtuvo usando un software para 

predicción de las propiedades químicas de las moléculas de ChemAxon; a continuación, se 

muestran los resultados obtenidos para cada colorante, comparando los valores con los 

datos experimentales  
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Figura 3.27 Diagrama de especiación teórica del colorante Y5 

Tal como se observa en la Figura 3.27 en el pH de trabajo 2.5, están en prevalencia 3 

especies teóricas, siendo estas la 3ra, 6ta y 7ma, teniendo 2, 3 y 3 sitios aniónicos respec-

tivamente en la estructura de las especies formadas a este pH. 
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Figura 3.28 Barridos del colorante A5 a diferentes pH 
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Se puede observar en los resultados experimentales (Figura 3.28), no hay diferencia signi-

ficativa entre los espectros obtenidos a valores de pH menores a 9, mientras que existe un 

desplazamiento a 409 nm en pH mayores a 9, por lo que se puede asumir que los grupos 

cromóforos del colorante se detectan en la misma longitud de onda de 426 nm a pesar de 

la formación de especies.  

pKa Rojo 2 
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Figura 3.29 Diagrama de especiación teórica del colorante R2 

Tal como se observa en la Figura 3.29 prevalece una sola especie en mayor proporción a 

un pH de 2.5 correspondiente a la 4ta especie, se observan 2 de los tres grupos sulfonatos 

cargados aniónicamente en la molécula del colorante asumiendo estos son los que interac-

túan con los grupos catiónicos del quitosano. 
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Figura 3.30 Barridos del colorante R2 a diferentes pH 

Se puede observar en los resultados experimentales para el rojo 2 (Figura 3.30) que preva-

lece en el pH menores a 10 un solo pico; a partir de pH 11 y 12 en la longitud de onda de 

371 se forma un nuevo pico de adsorción que en conjunto a el desplazamiento de la curva 

a 512 nm indicaría la formación de una variación en el grupo cromóforo, con lo cual el 

diagrama de especies corresponde adecuadamente a los datos experimentales. 
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Figura 3.31 Diagrama de especiación teórica del colorante B1 
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En la figura, se observa en la Figura 3.31 en el pH de trabajo de 2.5 se encuentran presentes 

3 especies del colorante siendo la 1ra, 2da y 5ta, teniendo los 3 grupos sulfonato aniónicos, 

favoreciendo que tenga interacción con los grupos catiónicos (NH3
+) del quitosano, además 

uno de los enlaces dobles es reducido, generando carga catiónica y mayor flexibilidad de 

la molécula. 
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Figura 3.32 Barridos del colorante B1 a diferentes pH 

Se observa que a la longitud de onda de 469 nm una variación en los barridos a pH de 1 

(Figura 3.32) siendo que este disminuye al acercarse a pH de 2, es una respuesta habitual 

en la variación del grupo cromóforo, pues en pH mayores a 3 solo prevalece una longitud 

contaminante en 629 nm tal como muestran las especies teóricas. 

3.3 Pruebas preliminares de adsorción 

3.3.1 Metodología para la cuantificación de colorantes 

Para la determinación de colorante en soluciones de usaron metodologías basadas en mé-

todos estándar para determinación del color en aguas, de un solo colorante usando la ley 

de Lambert y Beer, mientras que para mezclas de colorantes en solución se usó el método 

descrito en el anexo B. 

Para la identificación y cuantificación de los colorantes en soluciones de un colorante, se 

determinó siguiendo la metodología descrita en el apartado 2.3.7, los cuales permitieron 
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corroborar las longitudes de onda de identificación de cada uno de los colorantes (Amarillo 

5, Rojo 2 y Azul 1) y obtener su curva de calibración. 

De los barridos generados a lo largo de las longitudes de onda de 200 a 900 nm., se deter-

minaron las longitudes de onda características de cada colorante, 426 nm para el Amarillo 

5, 520 nm para el Rojo 2 y 629 nm para el Azul 1, a partir de los datos a dichas longitudes 

de onda, se generaron curvas de calibración para cada uno de los colorantes, considerando 

el principio de Lambert y Beer, en la cual la absorbancia de una muestra a determinada 

longitud de onda depende de la cantidad de especie absorbente con la que se encuentra la 

luz al pasar por la muestra. 

Se observó dentro de las curvas de calibración de cada colorante, que la curva generada 

para cada uno de los colorantes tiene pendiente distinta siendo la del azul 1 la que tiene la 

mayor pendiente, la cual relaciona la medida que aumenta la absorbancia a medida que 

aumenta la concentración del colorante en solución más rápido en proporción al colorante 

amarillo 5 y rojo 2. 

3.3.2 Efecto del pH sobre la capacidad de adsorción 

La determinación del efecto del pH inicial en la adsorción se llevó a cabo de acuerdo a la 

metodología establecida en el apartado 2.3.2, realizando las experimentaciones en siste-

mas de un solo componente y mezclas binarias. 

3.3.2.1.1 Pruebas con un solo componente 

Las pruebas se realizaron para los criogeles sintetizados Q-C-EDGE y Q-EGDE, las prue-

bas se realizaron para cada material y cada uno de los colorantes usados, en base a la 

metodología descrita en el apartado 2.3.2. 

A continuación, se presentan los resultados obtenidos de las pruebas del efecto de pH para 

el criogel Q-C-EGDE, similar a lo obtenido para el Q-EGDE, en la adsorción de los tres 

colorantes usados 
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Figura 3.33 Efecto del pH en la adsorción, comparación de la adsorción de los 3 coloran-
tes sobre el criogel Q-C-EGDE 

 

En la Figura 3.33, se observa el comportamiento de adsorción de los colorantes el cual es 

similar para ambos materiales, debido a esto solo se presenta una gráfica, lso colorantes 

son absorbidos en mayor cantidad en el rango de valores de pH de 2-3 para ambos mate-

riales. 

La adsorción es favorecida hacia el criogel Q-EGDE sobre el Q-C-EGDE, atribuyéndose a 

la presencia de la celulosa, la cual implica la reducción en la proporción de la presencia de 

grupos funcionales amino [NH3
+]. 

Para el colorante B1, se observó que este colorante se absorbe en cantidad mayor que R2 

y Y5, en medios ácidos, favoreciendo al Q-EGDE sobre el Q-C-EGDE, el pH tiene una 

tendencia a aumentar con respecto al valor inicial en rangos por encima del pH 3 y dismi-

nuye hasta estabilizar en pH 7. 

Diversos autores concuerdan con que la influencia del pH se puede explicar por la protona-

ción de los grupos aminos; los grupos sulfonato de los colorantes son altamente atraídos 

por estos grupos protonados. En condiciones de pH neutro o cercanos a este, los grupos 

se encuentran desprotonados, por lo que la atracción de los grupos sulfonato es menor 

(Szygula et al., 2008; Szygula et al., 2009). 
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Al comparar los efectos de pH de los tres colorantes, pruebas realizadas de manera indivi-

dual, contrastadas para comparar la adsorción de los 3 colorantes con el efecto de pH, se 

aprecia que el orden de afinidad de adsorción es B1>R2>Y5, siendo que el número de 

grupos sulfonato parece intervenir en la afinidad (B1:3, R2:3, Y5:2); el tamaño de molécula 

es comparable con la capacidad de adsorción de los colorantes siendo los pesos molecu-

lares de los colorantes (B1:792.85, , R2:604.5 Y5:534.4 gramos/gmol) B1>>R2>Y5.. 

3.3.2.1.2 Mezclas binarias de colorantes 

 

Figura 3.34 Efecto de pH en la adsorción de YR, con el criogel Q-C-EGDE 

Se muestra uno de los efectos del pH en muestras binarias (Figura 3.34), siendo al igual 

que las pruebas de un solo colorante que el pH 2-3 es la cual obtienen las capacidades de 

adsorción más altas; al realizar la comparación de cada colorante, de igual manera, se 

aprecia que el colorante rojo 2 sorbe en mayor proporción del colorante amarillo 5, dentro 

de los análisis realizados para las diferentes mezclas binarias, se observó un ligero incre-

mento en la capacidad de adsorción del amarillo 5 sobre el azul 1. Para la mezcla entre los 

colorantes azul 1 y rojo 2, se observa que sorben de manera similar. 

Al comparar los resultados obtenidos con los 2 criogeles se observa que el criogel Q-EGDE 

sorbe en mayor proporción que el Q-C-EGDE tal como en las pruebas individuales, sin 

embargo las capacidades máximas de adsorción se han visto disminuidas en las mezclas, 

debido a la competencia de los colorantes por ocupar los grupos funcionales disponibles, 

pues para el criogel Q-EGDE se obtuvieron capacidades de 1621.39 y 1938.27 mg/gramo 
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para el rojo 2 y azul 1 respectivamente mientras que, las obtenidas en mezcla binarias RB 

es menor de 1247.77 mg/gramo. Similares resultados se obtuvieron para el criogel 

Q-C-EGDE en el que en pruebas individuales mostraron capacidades de 988.23 y 1237.35 

mg/gramo para el rojo 2 y azul 1 respectivamente, en comparación para las mezclas bina-

rias se obtuvo 772.36 mg/gramo en el pH de 2.5 que parece favorecer la adsorción de igual 

manera que en pruebas de un solo componente. 

En la comparación de adsorción se precia que el colorante rojo 2 sorbe en mayor proporción 

al azul 1; este comportamiento es similar para las diferentes mezclas, en las cuales parece 

favorecer la mayor adsorción al colorante con la molécula de menor peso molecular en la 

mezcla teniendo para las mezclas que las capacidades de adsorción son 

En las mezclas binarias de colorantes, las diversas moléculas entran en competición por 

los grupos funcionales disponibles y el tamaño de molécula puede favorecer que esta se 

deposite en mayor proporción tal como sucede en las pruebas anteriormente mostradas 

siendo este comportamiento presentado para R2<Y5, Y5<B1 y R2<B1, debido probable-

mente a que a menor tamaño de molécula menor será el impedimento de difusión de las 

moléculas en la red porosa del criogel. 

 Pruebas de efecto de pH con interferentes 

La presencia de iones disueltos en el agua implica una fuerza impulsora en cuanto a trans-

porte de masa se refiere, pues los componentes disueltos en el agua pueden aumentar la 

afinidad de los colorantes hacia la solución como al adsorbente. 

A continuación, se presentan los resultados del efecto de interferentes en la adsorción de 

colorantes sintéticos sobre criogeles a base de quitosano Q-EGDE Y Q-C-EGDE a diferen-

tes pH´s. 

Interferente en dosis de 0.5, 1.5 y 3 g/L 

a) NaCl 
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Figura 3.35 Efecto de NaCl en la adsorción de Y5 con el criogel Q-C-EGDE 

b) Na2CO3 
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Figura 3.36 Efecto de Na2CO3 en la adsorción de Y5 con el criogel Q-C-EGDE 
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c) Na2SO4 

-  

Figura 3.37 Efecto de Na2SO4 en la adsorción de Y5 con el criogel Q-C-EGDE 

 

Tal como se puede observar (Figuras 3.35 a 3.37), para el criogel Q-C-EGDE la presencia 

del NaCl genera la disminución en la capacidad de adsorción de 11.87 % a pH ácidos y en 

rango cercano al neutro no presenta gran variación. Y se incrementa la capacidad de ad-

sorción para Na2CO3 al 23.52 % y para el Na2SO4 de 56.03 %, haciéndose notar que la 

polaridad de las moléculas parece ser el indicador del nivel de interferencia en rangos áci-

dos. 

El Na2CO3 presentó un incremento de hasta 105.98 % la capacidad de adsorción en rangos 

de pH entre 4 y 6 alcanzando hasta 4.08 meq/g con respecto al mismo valor sin Na2CO3. 

Este efecto se repite para el resto de los colorantes, sin embargo 

Para el R2 se puede observar, se presenta una pérdida en la capacidad de adsorción de 

34.86, 29.97 y 53.16 %, respectivamente para NaCl, Na2CO3 y Na2SO4 respectivamente en 

pH ácidos, en la cual el sodio NaCl parece interferir en mayor medida que el carbonato. 

En rango cercano al neutro se destaca el incremento en la capacidad de adsorción del 

10.73, 31.03 y 1.64 % respectivamente para NaCl, Na2CO3 y Na2SO4, siendo que el Na2SO4 

prácticamente no interfiere en este rango. 
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Mientras que para el colorante B1, en los valores de pH del rango 2-2.5 se presenta una 

pérdida en la capacidad de adsorción de hasta 60.29, 54.76 y 92.74 % respectivamente 

para NaCl, Na2CO3 y Na2SO4 siendo el NaCl y Na2CO3 pérdidas similares y observándose 

una gran interferencia por la presencia del Na2SO4. 

En el rango de pH 4-7 no se presenta un gran efecto para alguna de las sales, todas tienen 

comportamientos similares sin interferencia, este efecto es resumido en las tablas 3.7 y 3.8. 

Tabla 3.7 Porcentaje máximo de incremento o decremento en la adsorción de colorantes 
por el criogel Q-C-EGDE por la presencia de iones interferentes. 

 A5 R2 B1 

 NaCl Na2CO3 Na2SO4 NaCl Na2CO3 Na2SO4 NaCl Na2CO3 Na2SO4 

 pH 2.5 

 ↡ ↡ ↡ ↡ ↡ ↡ ↡ ↡ ↡ 
% 11.88 23.53 56.03 34.87 29.97 53.16 60.30 54.76 92.75 

 pH 4-7 

 ↡ ↟ ↡ ↟ ↟ ↟ ↡ ↡ ↡ 
% -0.05 1.06 -0.24 30.73 31.03 1.64 -0.35 -0.04 -0.64 

 

Tabla 3.8 Porcentaje máximo de incremento o decremento en la adsorción de colorantes 
por el criogel Q-EGDE por la presencia de iones interferentes. 

 A5 R2 B1 

 NaCl Na2CO3 Na2SO4 NaCl Na2CO3 Na2SO4 NaCl Na2CO3 Na2SO4 

 pH 2.5 

 ↡ ↡ ↡ ↡ ↡ ↡ ↡ ↡ ↡ 
% 26.18 25.42 46.42 45.97 37.04 67.19 43.06 35.71 93.31 

 pH 4-7 

 ↟ ↟ ↟ ↟ ↡ ↟ ↟ ↟ ↡ 
% 63.03 71.57 29.08 103.80 -0.17 11.93 34.17 32.81 -39.03 

En forma general el Na2SO4 presenta la mayor interferencia con la adsorción de los 3 colo-

rantes para los dos materiales; el colorante azul 1 presenta una alta sensibilidad a la adición 

de iones interferentes mientras que el Na2CO3 y NaCl favorecen la adsorción en rangos de 

pH de 4 a 7 para el amarillo 5 y rojo 2. 
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Esta interferencia debido a la presencia de iones apoya la idea de un mecanismo de adsor-

ción por intercambio iónico en el cual interfiere la polaridad de la molécula y la capacidad 

de esta para ser desplazada por una de mayor afinidad. 

3.3.3 Efecto de la concentración inicial de los colorantes en la adsorción. 

Las pruebas realizadas para el efecto de la concentración inicial se presentan de acuerdo 

a la metodología establecida en el apartado 2.4.3. 

Se muestra una de las gráficas de efecto de concentración inicial que muestra el efecto del 

colorante azul 1 y los 2 criogeles sintetizados (Figura 3.38) 

 

Figura 3.38 Efecto de la concentración inicial, comparación para el colorante B1 

 

Para el Y5, se observó que el criogel Q-EGDE presenta una mayor capacidad de adsorción 

en comparación de Q-C-EGDE, obteniéndose capacidades de adsorción para el colorante 

de 1301.41 y 965.54 mg/gramo respectivamente al saturarse el material. 

El colorante R2 se sorbe mejor para el criogel Q-EGDE reteniendose en mayor proporción 

1297.78>883.93 mg/gramo en comparación con el criogel Q-C-EGDE. 

Las capacidades de retención del colorante azul 1 son mayores a la de los colorantes R2 y 

Y5, al comparar la adsorción obtenida de los criogeles a base de quitosano, esto puede 
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atribuirse a su disposición de grupos funcionales y una carga parcial positiva, identificada 

en la sección 3.2.8, lo cual podría facilitar que las moléculas del colorante se difundan den-

tro de los criogeles a base de quitosano y se fijen dentro del material adsorbente, siendo 

que el criogel Q-EGDE tiene mayor capacidad de adsorción en comparación del Q-C-EGDE 

(2771.14>>1763.07 mg/gramo). 

Al comparar las capacidades de adsorción de los 3 colorantes en los criogeles Q-C-EGDE 

se encuentra que el orden en que los colorantes presentan mayor capacidad de adsorción 

es B1>Y5>R2. 

Este comportamiento solo se puede atribuir a la disposición en el espacio de los grupos 

sulfonato, pues la mejor distribución de los grupos funcionales a lo largo de la molécula 

parece favorecer la adsorción de los colorantes independientemente del tamaño molecular 

de estos (Regti et al., 2017b). 

La relación masa volumen considerada como óptima dentro de las pruebas fue la de 250 

mg/L de concentración de los colorantes en disolución para los dos colorantes pues permite 

llegar a remociones entre 70 y 80 % siendo que permite analizar la adsorción con el efecto 

mínimo de la transferencia de masa sin llegar a la remoción completa del colorante. 

3.4 Cinéticas de adsorción  

Se realizaron pruebas siguiendo los parámetros de pH óptimos y concentración inicial ob-

tenidos con anterioridad para pruebas de un solo componente y mezclas binarias, pH 2.5 y 

concentración inicial de 250 mg/L de acuerdo a la metodología descrita en el apartado 2.5. 

A partir de las lecturas del sobrenadante del colorante residual de las muestras a diferentes 

tiempos tal como se indica en la metodología propia para cinéticas, se obtuvieron los si-

guientes datos para cada colorante y cada material a las tres temperaturas desarrolladas, 

10, 30 y 50 °C. 

3.4.1 Monocomponente 

En la figura 3.40 se muestra las cinéticas de adsorción del colorante amarillo a las tempe-

raturas de 10, 30 y 50 °C para los criogeles Q-C-EGDE y Q-EGDE respectivamente. 
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Las capacidades de adsorción del colorante Y5 tiene poca influencia de la temperatura 

siendo que las pendientes de las curvas el comienzo es similar para las 3 temperaturas, 

alcanzando el equilibrio a las 32 horas obteniendo capacidades al equilibrio de 719.68, 

725.9 y 771.11 mg/gramo a las respectivas temperaturas 10, 30 y 50 °C 

El criogel Q-EGDE presenta un pequeño efecto en la pendiente inicial de la curva de la 

cinética con respeto a la temperatura siendo que a las diferentes temperaturas alcanza el 

equilibrio de adsorción a las 24 horas alcanzando valores de 1230.9, 1303.7 y 1462.2 mg/L 

a las respectivas temperaturas. 
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Figura 3.39 Cinética de adsorción Y5, comparativo entre materiales 

En comparación de los materiales tal como se presenta en la figura 3.39 se hace notar que 

al igual que en efecto de la concentración inicial el criogel Q-EGDE presenta mayores ca-

pacidades de adsorción, y las cinéticas tienen un ligero efecto con la temperatura siendo 

que alcanza el equilibrio en menor tiempo en comparación al Q-C-EGDE (24<32 horas) 

El colorante rojo 2 se comportó de manera similar presento poca diferencia con efecto de 

la temperatura alcanzando el equilibrio a las 32 horas para Q-C-EGDE alcanzando capaci-

dades de 841.21, 730.10 y 680.1 mg/gramo a las respectivas temperaturas de 10, 30 y 50 

°C 
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El criogel Q-EGDE, al igual que para el colorante amarillo 5 aparentemente modifica las 

pendientes iniciales de la cinética de adsorción con el cambio de temperatura, el tiempo de 

equilibrio es de 24 horas alcanzando capacidades de 1251.9, 1362.6 y 1382.33 mg/ gramo 

a las respectivas temperaturas de 10, 30 y 50 °C. 

La comparación de las cinéticas R2 para los 2 materiales obteniendo resultados similares 

el Q-EGDE sorbe en mayor proporción y los tiempos de equilibrio son de 32 y 24 horas 

respectivamente para el Q-C-EGDE y Q-EGDE 

Las cinéticas de adsorción del colorante azul tienen un pequeño efecto con la temperatura 

pues a las diferentes temperaturas se obtienen diferentes valores de capacidad de adsor-

ción al equilibrio 1367.95, 1507.77 y 1574.65 para las respectivas temperaturas 10, 30 y 50 

°C, alcanzando el equilibrio a las 32 horas. 

Tabla 3.9 Resumen de tiempos de equilibrio de adsorción de cada colorante por cada uno 
de los materiales  

 
Q-C-EGDE Q-EGDE 

Y5 R2 B1 Y5 R2 B1 

10 °C 
teq (h) 32 32 24 32 24 24 

qe (mg/g) 757.76 749.36 1507.77 1362.48 1396.44 2275.26 

30 °C 
teq (h) 24 16 24 24 16 16 

qe (mg/g) 790.68 841.21 1461.06 1498.14 1395.41 2138.64 

50 °C 
teq (h) 24 24 32 4 24 8 

qe (mg/g) 736.45 738.43 1574.77 1303.72 1419.63 1953.18 

Se puede observar en la tabla 3.9, que el colorante amarillo 5 es mayormente adsorbido a 

temperaturas de 30 °C para ambos materiales, el colorante rojo 2 es sorbido en mayor 

medida a 30 °C para el criogel Q-C-EGDE y a 50 °C para el criogel Q-C-EGDE, el colorante 

azul 1 tiene efectos inversos para los 2 materiales mientras que el criogel Q-C-EGDE sorbe 

en mayor medida a temperaturas de 50 °C y el criogel Q-C-EGDE para la temperatura de 

10 °C. 

Las velocidades de adsorción en las primeras horas son rápidas, representado por la pen-

diente en observadas en la gráfica, lo cual permite alcanzar el equilibrio de adsorción para 
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los criogeles a base de quitosano, Q-EGDE de 8, 16 y 24 horas a las respectivas tempera-

turas, mientras que para el Q-C-EGDE el tiempo de equilibrio es similar para las 3 tempe-

raturas alcanzando el equilibrio a las 32 horas. 

3.4.2 Mezclas binarias 

Para mezclas binarias se muestra el efecto en la adsorción para la mezcla YR, para uno de 

los criogeles Figura 3.40; el comportamiento fue similar para las diferentes mezclas y dife-

rentes materiales (Tabla 3.10). 

 

Figura 3.40 Cinética de adsorción Q-C-EGDE mezcla YR a 30 °C 

El comparativo de las cinéticas binarias a las tres temperaturas permitió observar que el 

efecto de la temperatura es mínimo, afecta únicamente en las pendientes de la cinética 

alcanzando el equilibrio a las 24 horas para las 3 temperaturas y obteniendo capacidades 

lo cual indica que para los criogeles sintetizados son afectados en menor medida por la 

temperatura. 

Tabla 3.10 Resumen de tiempos de equilibrio de adsorción (Bi componente) 

 
Q-C-EGDE Q-EGDE 

YR YB RB YR YB RB 

10 °C teq (h) 24 32 32 32 24 24 
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Q-C-EGDE Q-EGDE 

YR YB RB YR YB RB 

qe (mg/g) 603.4 745.2 759.4 909.2 1092.6 1125.6 

30 °C teq (h) 24 24 24 24 24 24 

qe (mg/g) 630.6 746.3 781.6 967.2 1157.9 1127.6 

50 °C teq (h) 24 24 24 24 24 24 

qe (mg/g) 687.9 764.4 718.4 994.2 1165.2 1156.15 

 El comportamiento de mezclas binarias mostró en la tabla 3.10 que las capacidades se ven 

disminuidas por el efecto de competición de los grupos funcionales y la interacción de los 

colorantes en la superficie del criogel con los colorantes en disolución, los tiempos de equi-

librio no se vieron afectados, son similares a los obtenidos en las pruebas de un solo com-

ponente, en algunos colorantes sorben más rápido que otros, aunque la tiene gran diferen-

cia en este sentido el orden de adsorción de manera general es R2>Y5>B1. 

3.4.3 Efecto de pH en la velocidad de adsorción 

Se analizó el efecto del pH en la cinética de adsorción en la cual se mostró que la capacidad 

y velocidad de ionización influyen en los tiempos en alcanzar el equilibrio de adsorción tal 

como se muestra en la figura 3.41, que presenta una de las cinéticas realizadas. 
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Figura 3.41 Cinética de adsorción a pH 2, 4 y 6 para Y5 

Los tiempos de equilibrio obtenidos de las cinéticas de adsorción correspondientes para 

cada colorante se presentan en la tabla 3.11; se observa como su valor incrementa inver-

samente al pH para el criogel Q-C-EGDE. 

Tabla 3.11 Efecto del pH en los tiempos de equilibrio de adsorción. 

pH 
Tiempo de equilibrio (Horas) 

A5 R2 B1 

2.0 16 16 8 

2.5 24 16 16 

4.0 32 32 32 

6.0 32 48 32 

Se observa en la Tabla 3.11 que a concentraciones bajas iones hidronio las velocidades de 

adsorción son menores teniendo una relación directa con la cantidad de protones que reac-

cionan con el quitosano, siendo la concentración al igual que para colorantes un factor que 

favorece la adsorción, debido a los mecanismos de transferencia de masa y de difusión de 

iones en los poros del criogel. 
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Esto corresponde a lo esperado debido al peso molecular de la molécula que puede implicar 

mayor dificultad de difusividad de estas en los poros del criogel para corroborarlo se consi-

deró ajustar al modelo de transferencia de masa: Modelo matemático de Crank para 4 pa-

rámetros, usando la siguiente expresión: 

𝑞𝑡 = 𝑞𝑒 [1 −
6

𝜋2
[

1

12
𝑒

(−
𝐷𝑒12𝜋2𝑡

𝑟2 )
+

1

22
𝑒

(−
𝐷𝑒22𝜋2𝑡

𝑟2 )
+

1

32
𝑒

(−
𝐷𝑒32𝜋2𝑡

𝑟2 )
+

1

42
𝑒

(−
𝐷𝑒42𝜋2𝑡

𝑟2 )
]] 

Los resultados de este ajuste se muestran en la tabla 3.13, de igual manera se obtuvieron 

las difusividades moleculares de los colorantes en agua, mostrados en la tabla 3.12, las 

cuales dependen para los respectivos volúmenes moleculares considerando las condicio-

nes de sorción a 30 °C. 

Tabla 3.12 Resumen de parámetros de Ajuste al modelo de Crank para las cinéticas de 
adsorción de Y5 sobre el criogel Q-C-EGDE 

 pH 2 pH 2.5 pH 4 pH 6 

Modelo de 

Crank 

qe=2.82872 

De=1.40153E-9 

R2=0.9650 

qe=3.93119 

De=3.3281E-10 

R2=0.9697 

qe=0.70379 

De=7.60054E-10 

R2=0.9643 

qe=0.64296 

De=2.49533E-10 

R2=0.9425 

 

Tabla 3.13 Difusividad molecular de colorantes en agua (@ 30°C) 

 
VA 

m3
/kgmol 

DAB (Wilke-Chang) 

m2/s 

DAB Stokes-Einstein 

m2/s 

Azul 1 0.6194 3.6303×10-10 3.9634×10-10 

Amarillo 5 0.33324 5.2659×10-10 4.8731×10-10 

Rojo 2 0.38079 4.8609×10-10 4.6612×10-10 
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Al comparar los valores obtenidos de difusividad efectiva y al compararlo con los datos 

obtenidos para difusividad molecular (Tabla 3.13) de los colorantes en agua (@ 30 °C), 

observamos que el valor 𝐷𝐴𝐵 > 𝐷𝑒 lo cual indica que la velocidad de difusión del colorante 

dentro del criogel es menor a la del líquido, esto debido a las interacciones que pueden 

existir en la pared del criogel y las moléculas de colorantes. 

Al analizar el efecto del pH sobre la difusividad es notable que esta baja a pH asidos, debido 

a la gran cantidad de cargas disponibles, las cuales tienden a cerrar las paredes de los 

poros, tal como se mostró en la sección 3.3.4 

3.4.4 Ajuste matemático 

El ajuste de los datos a modelos matemático empíricos, permite asumir el comportamiento 

de la adsorción en base a consideraciones y análisis previamente realizadas dentro de los 

estudios de equilibrio. 

 Ajuste de cinéticas monocomponente 

Con los datos experimentales obtenidos mediante la metodología descrita en el apartado 

2.4 se ajustó los datos experimentales a los modelos cinéticos de pseudo primer orden, 

pseudo segundo orden y Elovich, y sus respectivas ecuaciones (1, 2 y 3), los parámetros 

obtenidos se muestran en la Tabla 3.14. 

Tabla 3.14 Resumen de parámetros de ajuste a modelos matemáticos a cinéticas de ad-
sorción del Y5 con el criogel Q-C-EGDE 

Amarillo 5 

Q-C-EGDE 
 Ho Lagergren Elovich 

T
e
m

p
e
ra

tu
ra

 

(°
C

) 

10 

qe=813.46657 

K2=2.04382E-4 

R2=0.9915 

qe=720.16178 

K1=0.12709 

R2=0.9804 

α=368.2461 

β=0.00657 

R2=0.9808 

30 

qe=808.41897 

K2=4.0573E-4 

R2=0.9916 

qe=742.89138 

K1=0.22778 

R2=0.9667 

α=1352.06648 

β=0.00817 

R2=0.9808 

50 qe=744.84375 qe=695.10808 α=2627.79214 
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K2=5.5278E-4 

R2=0.9860 

K1=0.2640 

R2=0.9800 

β=0.00999 

R2=0.9535 

Los parámetros obtenidos para el criogel Q-C-EGDE y el colorante Y5 mostrados en la tabla 

3.14 presenta que el modelo de Ho o pseudo segundo orden es al que mejor ajustan para 

las 3 temperaturas. 

Para los datos obtenidos del ajuste matemático a modelos matemáticos de cinética para el 

criogel Q-EGDE y colorante Y5 es ajustado al modelo de pseudo segundo orden para tem-

peraturas de 10 y 30 °C, para 50 °C, el modelo dominante es el de Elovich. 

Los parámetros obtenidos para el criogel Q-C-EGDE y el colorante R2 mostrados en la 

ajusta al modelo de Ho (pseudo segundo orden). 

Los datos generados por la cinética de adsorción de los colorantes Y5, R2 y B1 en criogeles 

sintetizados son mayormente ajustados por el modelo de Ho (pseudo segundo orden) el 

cual asume que la velocidad de adsorción depende de la capacidad de adsorción en el 

equilibrio y no de la concentración del adsorbato; así como también supone que el adsor-

bato se adsorbe en dos sitios activos del material sorbente, es decir que una molécula re-

quiere más de un sitio activo para adsorberse (Arcos-Arévalo et al., 2016). 

 Ajuste de cinéticas Bicomponente 

Con los datos experimentales obtenidos mediante la metodología descrita en el apartado 

2.5 para mezclas binarias, se ajustó los datos experimentales a los modelos cinéticos de 

pseudo primer orden, pseudo segundo orden y Elovich, y sus respectivas ecuaciones (1, 2 

y 3) para cada componente de la mezcla, y cada material a cada temperatura, los paráme-

tros obtenidos se muestran a continuación en la tabla 3.15. 

Tabla 3.15 Resumen resultados de ajuste matemático para el criogel Q-C-EGDE y la mez-
cla YR 

Q-C-EGDE 

10 °C 30 °C 50 °C 

Y R YR Y R YR Y R YR 

H
o

 

qe 313.866 360.498 677.351 337.266 367.633 705.565 343.598 371.320 717.535 

K2 4.79E-04 6.52E-04 2.71E-04 6.16E-04 8.94E-04 3.67E-04 1.04E-03 1.54E-03 6.04E-04 

R2 0.980 0.933 0.967 0.989 0.985 0.991 0.976 0.994 0.992 
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Q-C-EGDE 

10 °C 30 °C 50 °C 

Y R YR Y R YR Y R YR 
L
a
g
e
rg

re
n

 

qe 276.913 332.635 610.430 302.077 339.724 642.248 316.994 348.166 667.384 

K1 0.114 0.139 0.125 0.155 0.210 0.179 0.253 0.379 0.294 

R2 0.977 0.892 0.947 0.979 0.952 0.971 0.988 0.963 0.986 

E
lo

v
ic

h
 α 150.303 422.654 503.327 186.627 431.067 563.047 300.296 855.757 938.881 

β 0.018 0.018 0.009 0.016 0.017 0.008 0.016 0.018 0.008 

R2 0.968 0.969 0.972 0.985 0.993 0.990 0.924 0.976 0.952 

Tal como se observa, para la mezcla binaria existe una variación en los modelos de ajuste 

a cada mezcla, de manera general para 10 °C se ajustó al modelo de Elovich y para 30 y 

50 °C al modelo de Ho (pseudo-segundo orden) 

Para la mezcla YB se observa que a cada temperatura corresponde un ajuste matemático 

distinto, de manera a 10 °C al modelo de Elovich, a 30 °C al modelo de Ho y a 50 °C al 

modelo de Lagergren. 

Tabla 3.16 Resumen de ajustes matemáticos para mezclas binarias 

  
Q-C-EGDE Q-EGDE 

 
YR YB RB YR YB RB 

T
e
m

p
e

ra
tu

ra
 

(°
C

) 

10 Elovich Elovich Elovich Elovich Ho Elovich 

30 Ho Ho Ho Ho Elovich Elovich 

50 Ho Lagergren Ho Ho Ho Ho 

El comportamiento en general de los ajustes matemáticos de los datos de adsorción en 

sistemas binarios (Tabla 3.16) tiene una relación con el nivel de interferencia entre las mo-

léculas del colorante al difundirse dentro de la estructura de los criogeles, pues se observa 

una variación en las pendientes que estos generan que son menores a las que se conside-

raron para sistemas de un solo componente, al igual que las capacidades máximas al equi-

librio son menores, esto debido a la competencia de los iones por ocupar los sitios para la 

adsorción. Precisamente al ajustarse al modelo de Elovich se infiere que se favorece el 
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mecanismo en el cual la ocupación de los sitios activos genera la disminución de la veloci-

dad de adsorción, similar a lo que se asume para la quimisorción, sin embargo, parece no 

existir gran efecto de la temperatura. 

3.5 Isotermas de adsorción 

Se desarrollaron isotermas de adsorción de acuerdo a la metodología descrita en el apar-

tado 2.6, las cuales se llevaron a cabo con agua de disolución agua destilada, quedando 

pendiente con la disolución agua que incluya componentes del agua residual industrial, se 

realizó para un solo componente, quedando pendiente para sistemas multi componente. 

3.5.1 Isotermas monocomponente 

Se presenta una de las gráficas de isotermas realizadas de acuerdo a la metodología des-

crita en el apartado 2.6 (Figura 3.43) 

 

Figura 3.42 Isoterma de adsorción del criogel Q-C-EGDE para el colorante Y5 

Los datos de isoterma para el criogel Q-C-EGDE y el colorante Y5, en el cual se observa 

que las capacidades máximas no tienen un efecto con la temperatura, alcanzando valores 

de 966.24 mg/gramo. 

Para el colorante Y5 en el cual se observa que no hay un efecto considerable con la tem-

peratura, se alcanzan valores máximos de adsorción de 1104.96 mg/gramo. 
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Al comparar las capacidades de adsorción observadas en la figura 3.42, y resumidas en la 

tabla 3.17 para el colorante Y5 sobre los criogeles Q-C-EGDE y Q-EGDE, se concluye que 

el criogel Q-C-EGDE tiene capacidades de adsorción mayores al Q-C-EGDE siendo estos 

valores de 1077.95 y 924.69 mg/gramo respectivamente 

Para el colorante R2 se observa una marcada diferencia entre los materiales donde el 

Q-EGDE muestra mayores capacidades máximas de adsorción similares 1388.30 y 

1402.10 mg/gramo respectivamente para el criogel Q-EGDE y Q-C-EGDE. 

Las isotermas de adsorción obtenidas para el criogel Q-C-EGDE para el colorante B1, per-

miten asumir que existe un efecto con la temperatura siendo que las capacidades de ad-

sorción son de 1460.84, 1659.65 y 1660.16 a las respectivas temperaturas de 10, 30 y 50 

°C, presentando una marcada diferencia entre temperaturas bajas de 10 a 30 °C, siendo 

que la adsorción se favorece a temperaturas de 30 °C o mayores. 

La isoterma de adsorción del criogel Q-EGDE con el colorante B1, muestra que el efecto 

de la temperatura es mínimo, sin embargo, la pendiente tiene un poco de modificación con 

la temperatura, las capacidades máximas obtenidas son de 2312.68, 2400.85 y 2437.83 

mg/gramo para las respectivas temperaturas de 10, 30 y 50 °C. 

Tabla 3.17 Resumen De datos obtenidos de isotermas Q-EGDE y Q-C-EGDE para los 3 
colorantes y las 3 temperaturas 

  

Q-EGDE Q-C-EGDE 

Y5 R2 B1 Y5 R2 B1 

10 °C qmax 1077.95 1311.67 2437.83 924.69 1370.68 1460.84 

30 °C qmax 1198.96 1342.17 2400.85 1020.87 1365.32 1669.65 

50 °C qmax 1124.04 1388.30 2312.67 947.92 1402.11 1657.15 

En la Tabla 3.17 se resumen las capacidades de adsorción obtenidas del modelado mate-

mático, para los criogeles; tal como se observa, para el colorante rojo 2 el comportamiento 

de la adsorción tiene un efecto con respecto a la temperatura, sin embargo, para el azul 1 

se comporta de manera inversa disminuyendo la capacidad al aumentar la temperatura 
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3.5.2 Ajuste matemático 

Se presenta el resumen de uno de los ajustes realizados de uno de los materiales con uno 

de los criogeles en la tabla 3.18. 

Tabla 3.18 Resumen de parámetros de ajuste a modelos matemáticos de isotermas de 
adsorción de Y5 con el criogel Q-C-EGDE 

Q-C-EGDE 
Y5 

 Freundlich Langmuir Sips 

T
e
m

p
e
ra

tu
ra

 

(°
C

) 

10 
KF=667.84634 
n=17.40581 
R2=0.7973 

qmax=892.14652 
KL=1.52224 
R2=0.9319 

qmax=916.2465 
KS=2.15792 
n=0.64411 
R2=0.9596 

30 
KF=769.2058 
n=24.98035 
R2=0.6512 

qmax=946.91014 
KL=6.70998 
R2=0.8802 

qmax=945.06268 
KS=5.78467 
n=1.18313 
R2=0.8830 

50 
KF=760.92831 

n=33.217 
R2=0.5606 

qmax=891.00991 
KL=13.03498 
R2=0.8104 

qmax=889.52396 
KS=4.84203 
n=4.51543 
R2=0.8699 

 

Los parámetros de ajuste de los datos a los modelos matemáticos de isoterma, muestran 

que el mejor ajuste es para el modelo de Sips para el criogel Q-C-EGDE y Q-EGDE con el 

colorante Y5. 

Para el colorante R2, en el cual muestra que los datos ajustan de mejor manera al modelo 

de Sips para las 3 temperaturas para ambos criogeles.  

Los ajustes matemáticos de los datos experimentales del criogel Q-C-EGDE y Q-EGDE 

para el colorante B1, muestran que el modelo matemático al que presenta mayor correla-

ción es el modelo de Sips. 

 

Tabla 3.19 Resumen de ajuste de isotermas monocomponente 

  
Q-C-EGDE Q-EGDE  

Y5 R2 B1 Y5 R2 B1 

T
e
m

-

p
e
ra

-

tu
ra

 

(°
C

) 10 Sips Sips Sips Sips Sips Sips 

30 Sips Sips Sips Langmuir Sips Sips 

50 Sips Sips Sips Sips Sips Sips 
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De manera general, los datos generados para isotermas de adsorción de los criogeles Q-

C-EGDE y Q-EGDE ajustan de mejor manera al modelo de Sips el cual indica que el me-

canismo de sorción involucra una interacción mayormente química es decir quimisorción en 

un material heterogéneo siendo que la adsorción se lleva a cabo en monocapa. 

3.6 Estudios de desorción 

El estudio de la desorción del colorante se centra en el efecto del pH, el cual influye en la 

ionización de los grupos funcionales del quitosano el cual será un método a confirmar en el 

mecanismo electrostático propuesto en los criogeles Q-C-EGDE y Q-EGDE. 

3.6.1 Efecto de pH en la desorción 

Las pruebas realizadas sobre el efecto del pH se centraron en el pH final o de equilibrio, 

pues esta condición genera el equilibrio de cargas que favorece la disolución de los colo-

rantes adsorbido en los poros de los criogeles a base de quitosano. Para fines del estudio, 

la proporción de volumen / masa de los criogeles saturado fue grande, favoreciendo que el 

pH inicial fuera similar al pH final. 
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Figura 3.43 Influencia del pH en la desorción en sistema monocomponente para el criogel 
Q-C-EGDE 

Se puede observar en las figuras 3.43 el efecto del incremento del pH lo cual sucedió para 

ambos criogeles. En rangos alcalinos se favorece la presencia de iones hidroxilo los cuales 
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reducen la ionización de los grupos amino, lo que neutraliza las cargas NH3
+, por otro lado, 

los grupos hidroxilo y carbonilo del quitosano y celulosa respectivamente, se ionizan con 

carga negativa, repeliendo a los colorantes aniónicos. Sin embargo, un exceso de estos 

parece limitar la desorción a pH extremadamente alcalinos por lo que el pH 11 al equilibrio 

es el que permite la mejor desorción para ambos materiales y los 3 colorantes. 

Lo anterior se explica como efecto del pH en el hinchamiento de los criogeles, el pH alcalino 

modifica la ionización de los grupos amino permitiendo que las fuerzas de inercia del criogel 

reduzcan el tamaño de los poros, atrapando los colorantes dentro de las esferas, esto se 

observa visualmente, pues las esferas sometidas al proceso de desorción preservan al co-

lorante en diversas zonas tal como se observa en la figura 3.44.  

 

Figura 3.44 Apariencia de los criogeles a base de quitosano posterior a la desorción. 

3.6.2 Cinética de desorción 

La cinética de la desorción (Figura 3.45) muestra el tiempo en que alcanza su equilibrio de 

cargas en la solución y en la superficie de los criogeles a base de quitosano, el pH se 

preservó durante la prueba en un rango de 11.12 ± 0.23. 

. 

pH 

7 8 9 10 11 12 13 
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Figura 3.45 Cinética de desorción de colorantes en sistema monocomponente para el 
criogel Q-C-EGDE 

 

En ambas cinéticas se observa el comportamiento de la desorción de los colorantes la cual 

es muy rápida, pues el equilibrio es alcanzado a los 150 min para ambos materiales y los 3 

colorantes para ambos materiales, esto significa que la desorción es mucho más rápida que 

la adsorción. 

Por otra parte, al comparar la velocidad de ionización en pH 12 (3.1.3) observamos que el 

tiempo es similar, por lo que se puede asumir que la velocidad de desorción tiene una rela-

ción directa con la proporción de ionización de los criogeles de quitosano. 

Al analizar el efecto de las cargas, es destacable que a medida que los grupos funcionales 

se desprotonan, el número de cargas negativas dentro de los poros del criogel aumentan, 

repeliendo los aniones del colorante previamente sorbidos en la superficie de los criogeles 

a base de quitosano. Sin embargo, el efecto del pH sobre la geometría de los poros bloquea 

los poros limitando con ello la velocidad de desorción. Lo anterior se observa por las 3 fases 

en la cinética de adsorción de las tres fases mostrando un efecto adicional en la difusión 

intrapartícular (Dudamel et al., 2010; Piccin et al., 2017; Yao & Tien, 1992), debido a la 

interacción de los iones en los poros. 
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3.6.3 Ciclos de adsorción-desorción 

El cambio de pH alcalino que se aplicó a los criogeles a base de quitosano, se observó que 

afecta en gran medida la ionización de los grupos funcionales amino, tal como se describe 

en los experimentos de hinchamiento y la posterior adsorción se puede ver afectada por 

este equilibrio después de diversos ciclos de adsorción – desorción (Barbosa et al., 2017; 

Szygula et al., 2008; Zhao et al., 2016). 

Se muestra uno de los ciclos de regeneración realizados en la figura 3.46 que es un com-

portamiento típico dentro de los experimentos de regeneración de los criogeles a base de 

quitosano. 
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Figura 3.46 Ciclos de adsorción - desorción del colorante Y5 sobre el criogel Q-C-EGDE 

Ambos criogeles a base de quitosano al sorber el amarillo 5 pierden la capacidad de adsor-

ción al final del primer ciclo, consecuencia de que, en el proceso de desorción, el bloqueo 

de los poros limita la cantidad de colorante que el criogel logra liberar a la solución alcalina 

(A. García González et al., 2019; Szygula et al., 2008; Zhao et al., 2016). 

Al comparar los criogeles a base de quitosano, se observa que el criogel que contiene ce-

lulosa, su estructura es más rígida, tal como se mostró en los experimentos de hinchamiento 

y eso favorece a que el bloqueo de los poros al desorber sea menor, regenerándose el 

material en mayor proporción 
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Por otra parte, al comparar los ciclos de adsorción-desorción de los criogeles de quitosano 

en contacto con el colorante R2, observamos que la pérdida de la capacidad de adsorción 

se observa en mayor proporción en el criogel Q-C-EGDE, caso contrario al amarillo 5. Lo 

anterior puede explicarse debido a que el bloqueo de los poros sucede debido al efecto de 

la adsorción en el hinchamiento, por lo que el criogel retienen el color en la zona más ex-

terna y cercana a la interfase de los criogeles a base de quitosano, por lo que la velocidad 

de desorción del colorante R2 es mayor a la velocidad de ionización necesaria para blo-

quear los poros. (Kyzas, Lazaridis, & Kostoglou, 2012; Piccin et al., 2017) 

Tabla 3.20 Porcentaje promedio de pérdida en las capacidades de los criogeles a base de 
quitosano 

 
Q-C-EGDE Q-EGDE 

Colorante Ads Des Ads Des 

Y5 37.37 6.47 61.22 3.44 

R2 41.50 6.49 14.48 9.47 

B1 68.00 36.68 59.43 7.44 

En el caso del material rígido compuesto con celulosa Q-C-EGDE, el bloqueo de los poros 

durante la adsorción es menor, por lo que permite que el colorante se difunda a zonas más 

internas en los poros del criogel, causando qué en el proceso de desorción la velocidad de 

desorción sea menor a la de ionización, lo que permite el bloqueo de poros. 

El mismo fenómeno observado para la interacción del colorante R2 con los criogeles de 

quitosano, se puede observar con el colorante B1 (Tabla 3.20), el cual, en el caso del colo-

rante azul, la velocidad de adsorción es rápida y permite al colorante entrar más en la zona 

intraparticular más interna de los criogeles. Al desorber, la velocidad de desorción es menor 

a la velocidad de ionización necesaria para el bloqueo de los poros debido al efecto de los 

iones en el hinchamiento de los criogeles de quitosano lo que impide que el colorante 

desorba adecuadamente. 

 Desorción en mezclas binarias 

Se muestra uno de los ciclos de regeneración en sistema binario realizado para una mezcla 

y un criogel en la figura 3.47, este comportamiento es de los más resaltables, debido al 
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comportamiento selectivo al momento de retener uno de los colorantes de manera prefe-

rente durante los ciclos de adsorción-desorción. 
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Figura 3.47 Comportamiento de adsorción en mezclas binarias YR en el criogel Q-C-
EGDE 

Tal como se observa, la desorción binaria tiene menor capacidad de adsorción y la capaci-

dad disminuye a medida que aumenta el número de ciclos de regeneración, sin embargo, 

la capacidad de desorción es constante el colorante azul se sorbe en menor proporción al 

Y5 y esto se mantiene con los ciclos de regeneración. 

  
Q-C-EGDE Q-EGDE 

Mezcla Color Ads Des Ads Des 

YR Y 31.96 28.81 32.12 28.98 

R 6.49 10.80 8.14 22.58 

YB Y 11.02 21.07 -16.10 10.53 

B 7.73 28.63 -2.39 8.38 

RB R 0.21 18.23 1.67 17.17 

B -1.92 20.47 4.95 8.26 

La comparación de capacidades por colorante indica que la adsorción tiene a favorecer al 

colorante Y5 sobre el B1 a medida que se regenera el material, la desorción tiene una rela-

ción directa con la cantidad de colorante adsorbida. 
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La desorción en mezclas binarias parece no generar que la capacidad de adsorción dismi-

nuya, se puede deber a que como se indicaba en la desorción mono componente, las velo-

cidades de adsorción vs desorción son similares y son menos afectadas por el comporta-

miento del criogel por los medios en que se encuentra (pH, % adsorción) (V. M. Gun’ko, 

2007; X. Li et al., 2012; Regti et al., 2017b). 

Los criogeles a base de quitosano favorecen la adsorción del rojo 2 a medida que aumentan 

los ciclos de regeneración, y de igual manera lo hace la desorción. Al comparar las figuras 

entre capacidad de adsorción y desorción, se observa que la capacidad de adsorción del 

material en mezcla binaria disminuye poco para el B1 y aumenta para el Y5, y la regenera-

ción se estabiliza después del segundo ciclo disminuyendo más lentamente. 
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CONCLUSIONES 

La metodología descrita por Arcos 2016 para la síntesis de os criogeles Q-C-EGDE y 

Q-EGDE permitió generar materiales resistentes al hinchamiento y con propiedades físicas 

estables, porosos y resistentes a las disoluciones ácidas. 

Las pruebas de efecto de pH mostraron que ambos criogeles sintetizados presentan sus 

mayores capacidades de adsorción de todos los colorantes tanto de manera individual 

como en mezclas binarias en valores de pH de 2 a 3. Comparativamente, con el criogel 

Q-EGDE se obtienen capacidades de sorción más altos que las obtenidas en el criogel Q-

C-EGDE. 

Las pruebas individuales mostraron que el colorante B1 se sorbe en mayor proporción que 

el R2 y al Y5, atribuyéndose a que el número de grupos sulfonato que lo presenta en mayor 

cantidad este colorante, influye en obtener mayores capacidades de adsorción del colo-

rante. 

En las mezclas binarias se mostró que, para las diferentes mezclas de colorantes, el que 

mayormente se depositó en el adsorbente fueron Y5>B1, R2>Y5, R2>B1, lo cual indicaría 

que el peso molecular de la molécula influye en cual sorbe en mayor proporción, R2>B1 

para mismo número de grupos sulfonato, mientras que para los de bajo peso molecular se 

favorece al de mayor número de grupos funcionales R2>Y5.  

En las pruebas del efecto de la concentración inicial se demostró que los colorantes sorben 

en la siguiente proporción B1>R2>Y5 a pesar de su gran peso molecular, alcanzando ca-

pacidades de adsorción máximas de 1763.4, 943.6 y 801.06 mg/gramo para el criogel Q-C-

EGDE y 2771.1, 1432.6 y 1231.9 mg/gramo para el criogel Q-EGDE, respectivamente. 

Las cinéticas de adsorción generadas de manera individual mostraron que el criogel Q-C-

EGDE alcanza el equilibrio de 16 a 32 horas, observándose también que mayores tempe-

raturas tienden a disminuir el tiempo de equilibrio y el colorante B1 parece sorber más rápido 

que los demás. Con criogel Q-EGDE se alcanzan tiempos de equilibrio de 4 a 32 horas 

siendo predominante tiempos menores o iguales a 24, solo a menores temperaturas con el 

colorante Y5 se generan tiempos de 32 horas, el aumento de temperatura también dismi-

nuye el tiempo de equilibrio siendo los que alcanzan mayormente el equilibrio en este ma-

terial el amarillo 5 a 50 °C a 4 horas y el colorante B1 a 8 horas. 
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En las cinéticas de mezclas binarias, los tiempos de equilibrio se alcanzan mayormente a 

24 horas para todos; el aumento en la temperatura logra reducirlos a 16 horas, siendo que 

las cinéticas de adsorción de cada uno de los elementos no se ven interferida, se asume 

que las moléculas no interactúan entre ellas al momento de depositarse en el adsorbato, 

pero el efecto selectivo para los colorantes en mezclas binarias prevalece. 

Dentro de las isotermas de adsorción con soluciones de colorantes de manera individual se 

observa que en la adsorción del colorante azul 1 se presenta un efecto a la temperatura, es 

decir, esto fue, a mayor temperatura adsorbe menos. 

Con los resultados de los experimentos con los colorantes presentes en un solo compo-

nente y bicomponente se puede asumir que los factores que intervienen en los resultados 

de adsorción obtenidos son la cantidad de grupos funcionales sulfónicos dentro de la mo-

lécula de cada colorante, ya que a mayor número de grupos funcionales favorece su afini-

dad por el adsorbente, por otro lado el tamaño de la molécula del colorante interviene en 

cuál de ellos se adsorbe en mayor proporción, pues las moléculas de menor tamaño se 

adsorben más debido a su mínima resistencia para difundirse en los sitios disponibles del 

criogel de quitosano. 

El ajuste matemático de los datos experimentales generados a sus respectivos modelos de 

cinéticas e isotermas de un solo componente, mostró que se ajustan de mejor manera al 

modelo de Ho para las cinéticas y al modelo de Sips para las isotermas, lo que permite 

asumir que los colorantes se adsorben en monocapa usando más de un sitio activo para su 

adsorción, debido a que el mecanismo de adsorción es mayoritariamente por quimisorción. 

La menor capacidad de adsorción de los colorantes que se presentó en las mezclas binarias 

en comparación a las obtenidas en pruebas de un solo componente, puede ser resultado 

de un bloqueo por parte de las primeras moléculas que se adsorben en los sitios activos 

sobre las demás, limitando su acceso a dichos grupos y disminuyendo las capacidades de 

adsorción total de los criogeles en estos casos. 
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La carga superficial del material presenta la carga positiva en rangos de pH menores a 6.79 

y 6.87 respectivamente ´para el Q-C-EGDE y Q-EGDE, siendo al pH de 2- 2.5 donde se 

concentra la carga, alcanzando valores de 529.50 y 146.6 C/g 

La cuantificación e identificación de grupos funcionales mostro a tres grupos ionizables de 

los criogeles, los cuales están presentes en las moléculas de quitosano y celulosa (amino, 

carboxilo e hidroxilo); a cada criogel se le cuantifico, 1.89 y 0.98 meq/g de grupos amino 

respectivamente para los criogeles Q-EGDE y Q-C-EGDE; lo cual en base al mecanismo 

basado en la protonación de grupos amino, explica que se obtuvieron mayores capacidades 

de adsorción para el criogel Q-EGDE sobre el Q-C-EGDE. 

Los experimentos de cinéticas de adsorción llevadas a cabo a diferentes valores de pH, 

mostraron que el efecto de pH influye de manera inversa a la concentración de iones hidro-

nio presentes en solución, siendo que a mayor concentración de iones hidronio la velocidad 

de adsorción es mayor siendo que las velocidades con que más fácilmente se adsorben los 

colorantes es B1 > R2 > Y5. 

El modelo de Crank permitió comparar la difusividad efectiva con la difusividad molecular 

de los colorantes en agua, lo cual indica el nivel de interferencia que genera el material a la 

difusión de los colorantes dentro de los poros de los criogeles, dando fundamento para 

continuar con análisis por permeabilidad.  

Del efecto de iones interferentes en sistemas monocomponentes se determinó que el colo-

rante B1 es el más sensible a la presencia de iones en competencia, pues es removido en 

menor proporción a la presencia de cualquier ion interferente; por su parte el Na2SO4 pre-

senta la mayor interferencia sobre la adsorción del colorante sobre los criogeles a base de 

quitosano lo cual se explica por efecto del intercambio iónico, el NaCl y el Na2CO3 generan 

poca interferencia y mejoran la capacidad de adsorción de los colorantes al neutralizar las 

cargas, lo cual indicaría la posible presencia de interacciones alifáticas entre los colorantes 

al ser neutralizados sus grupos funcionales (SO3
-), permitiendo adsorber más con menor 

cantidad de sitios protonados. 

De las isotermas de sistemas bicomponentes se determinó que la capacidad de adsorción  

se favorece en todos los valores de pH a los colorantes con menor peso molecular, siendo 

el Y5>R2>B1 el orden en que se obtienen mayores  capacidades de adsorción de los colo-

rantes en los criogeles a base de quitosano. 
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El análisis de grupos funcionales y de comportamiento en equilibrio, permitió determinar 

que cada grupo funcional activo es capaz de remover una molécula de colorante usando 

un solo equivalente, lo cual permite asumir que las moléculas de colorante dejan expuestas 

cargas negativas del colorante sorbido. 

El efecto de la presencia de los compuestos interferentes en las mezclas binarias confirma  

la competencia de los iones por la polaridad de estos, siendo que los iones interferentes 

favorecen la neutralización de las moléculas de colorantes promoviendo interacciones ali-

fáticas, lo mismo se presenta en sistemas monocomponentes; el colorante B1 es el más 

sensible a la presencia de iones interferentes y en mezcla binaria, pudiendo esto deberse 

a su alto peso molecular cargas superficiales, modifica la tortuosidad de este al difundirse 

dentro de los poros del criogel 

El mecanismo principal de interacción del quitosano con los colorantes y iones presentes 

en disolución es preferentemente debido a fuerzas electrostáticas, sin embargo, también se 

involucra intercambio iónico y fenómenos de difusión molecular dentro de los ´poros de los 

criogeles a base de quitosano. 

Los estudios de hinchamiento determinaron que el nivel de ionización de los grupos funcio-

nales (amino, hidroxil y carbonil) del quitosano en los diferentes valores de pH en los que 

se encuentra presente, favorece que estos cambien su nivel de hinchamiento, de los mate-

riales permitiendo atribuir a este parámetro el cambio en la geometría del criogel. 

La comparación de las velocidades de ionización de los grupos amino en comparación de 

los grupos carbonilo e hidroxilo mostró, que la protonación es casi instantánea y está limi-

tada por la difusión intraparticular, mientras que la ionización de los grupos carboxilo es 

más lenta. 

Con base en el efecto de la adsorción en el hinchamiento de los criogeles a base de quito-

sano, se asume que la velocidad de adsorción de los colorantes es un parámetro importante 

en el equilibrio de cargas, ya que altera el nivel de hinchamiento de los criogeles a base de 

quitosano. 

Las pruebas de regeneración por ciclos consecutivos de adsorción – desorción, mostraron 

que el pH 11 favorece la desorción al alterar el equilibrio de cargas en la ionización de los 

grupos funcionales del quitosano, permitiendo la liberación de los colorantes. 
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La regeneración del criogel es viable hasta lo ahora estudiado, debido a que la estructura 

porosa de los criogeles se preservó a pesar de que el material se sometió a 5 ciclos conse-

cutivos de adsorción – desorción, la capacidad bajó en un principio y se mantuvo constante 

en 1.56 a 2.31 me/g. 

A pesar que el criogel pierde capacidad de adsorción en el primer ciclo de regeneración, en 

posteriores pruebas la capacidad de adsorción es similar, está perdida en la capacidad de 

adsorción se presenta en orden descendente B1>Y5 > R2 y en comparación de materiales, 

el criogel Q-C-EGDE pierde mayor capacidad de adsorción tras la regeneración. 

Se concluye que la geometría de la estructura porosa de los criogeles a base de quitosano 

depende en primera instancia del número de grupos funcionales presentes en la estructura; 

del grado de ionización debido al pH y del grado de adsorción del colorante que interacciona 

con los grupos funcionales de los criogeles. 

La capacidad de regeneración en mezclas binarias es mejor en comparación a sistemas 

mono componente, esto por la poca difusión que logran los colorantes, lo que favorece que 

la desorción se dé rápidamente, evitando el efecto de la neutralización de cargas. 
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