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CAPITULO I 

INTRODUCCIÓN 
 

El agua es un líquido imprescindible para plantas, animales y humanos. Este recurso no solo 

es un sustento de vida, sino que es crucial para todo desarrollo social y económico, así como 

la producción de energía y la adaptación al cambio climático. Este recurso se ha visto 

afectado en los últimos años, una de las causas es el crecimiento acelerado de la población, 

la cual provoca su sobreexplotación, impactando de manera negativa, provocando sequías de 

mayor duración y más intensas en diversas partes del mundo, como es el caso de México de 

acuerdo con una investigación realizada por el IMCO [1].   

Actualmente, además de enfrentarnos a la escasez del agua, también tenemos como desafío 

la contaminación de mares, ríos, canales, lagos y embalses. Según lo indicado por la 

Organización Mundial de la Salud (OMS), el agua contaminada ha llegado a un punto crítico 

de ser inutilizable, ya que contiene diferentes compuestos que la vuelven tóxica, en 

consecuencia, ésta no puede ser utilizada para fines esenciales como la agricultura o para el 

consumo humano, además provoca enfermedades como diarrea, cólera, disentería, fiebre 

tifoidea y poliomielitis, que matan a más de 500 mil personas en todo el mundo cada año. 

Los principales contaminantes del agua incluyen bacterias, virus, parásitos, fertilizantes, 

pesticidas, productos farmacéuticos, nitratos, fosfatos, plásticos, desechos fecales e incluso 

metales pesados y sustancias radiactivas [2]. 

Existen contaminantes más peligrosos que otros, tal es el caso de los metales pesados (ej. 

arsénico, cadmio, níquel, mercurio, etc.), los cuales se han convertido en un problema de 

salud pública, debido a que la exposición prolongada puede causar daños graves a la salud. 

La principal dificultad, es que muchos de estos son elementos encontrados en la naturaleza, 

por ejemplo, el arsénico, el cual se encuentra en la corteza terrestre teniendo presencia en las 

aguas subterráneas, así que las personas se enfrentan a niveles de arsénico altos por medio 

de su consumo directo o el consumo de alimentos regados con agua contaminada, además 

los procesos industriales contribuyen al incremento de estos niveles, provocando a las 

personas daños a su salud, desde mareos y vómitos hasta diferentes tipos de cáncer [3] [4]. 
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En su mayoría, estos contaminantes no pueden identificarse simplemente por el color del 

agua, por lo que se deben analizar pequeñas cantidades de agua para determinar su 

composición y la calidad de esta. Tomando en consideración lo mencionado anteriormente, 

cada vez cobra mayor importancia contar con dispositivos que permitan la detección y/o 

eliminación de los metales pesados de una forma fácil y que también sean eco-amigables, 

para así evitar más contaminación de la que se tiene. 

Antecedentes 
 

Existen dos tipos de tratamientos utilizados para la eliminación o disminución de metales 

pesados en agua, estas técnicas se pueden clasificar en químicas y físicas. Las técnicas 

químicas se concentran en la remoción de iones metálicos mostrando una gran eficiencia, 

teniendo como principales desventajas los altos costos de operación y la generación de 

subproductos tóxicos de desinfección como SPD, trihalometanos-THM y ácidos 

haloacéticos-AHA, entre otros [5]. Estos subproductos son formados debido a la interacción 

del cloro con materia orgánica superficial presente en el agua, donde existen diversos factores 

que son críticos para la formación de los SPD, tales como el pH, dosis de cloro, temperatura 

y tiempo de exposición con el desinfectante [6, 7, 8].  

Por otra parte, las técnicas físicas utilizadas para la eliminación de metales pesados en agua 

pueden dividirse principalmente en filtración y adsorción. En el primer caso, la principal 

desventaja que presenta es que tiene un tiempo de vida corto, ya que los medios filtrantes en 

algún momento se saturan, mientras que, en el método de adsorción, se requiere de áreas muy 

grandes para su instalación [5] [9]. 

Cada método disponible para esta aplicación cuenta con diferentes características que 

permiten ser un método apto en el entorno en el que se quiera implementar. En el caso de 

filtración por membrana, se habla de un proceso físico-químico, el cual consiste en separar 

los compuestos del agua contaminada mediante la presión de un flujo a través de un material 

poroso, por consiguiente la clasificación de las membranas puede darse a partir del diámetro 

de poro, dividiéndose en microfiltración (MF), ultrafiltración (UF), nanofiltración ((NF) y 

ósmosis inversa (RO), teniendo un diámetro aproximado de 0.1 μm, 0.01 μm, 0.001 μm y sin 

porosidad, respectivamente.  
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Dependiendo del tipo de técnica, se pueden retener partículas disueltas y/o suspendidas en el 

agua como iones metálicos, algas, virus, protozoos y sólidos disueltos como se muestra en la 

Figura 1 [10]. 

 

 

Figura 1.Tipos de membranas clasificadas con respecto al tamaño de poro [11]. 

 

Considerando solamente la nanofiltración, se puede decir que es un método utilizado 

ampliamente para el tratamiento de aguas residuales con el que se busca remover sustancias 

orgánicas e inorgánicas como los metales pesados. Este proceso puede estar influenciado por 

la composición química de la solución, las condiciones de filtración y la membrana, tales 

como pH, fuerza iónica, concentración de solutos, presión, velocidad de flujo, si la membrana 

es hidrofóbica/hidrofílica, rugosidad, entre otros factores. Algunas de estas condiciones 

como la alta concentración de materia orgánica disuelta en el agua representan un obstáculo 

importante limitando la eficiencia de las membranas y provocando una reducción de vida 

útil; por ello, en la actualidad, estas limitantes han sido investigadas en diversos estudios. Por 

lo tanto, es de gran interés contribuir a estas investigaciones mediante la utilización de 

diversos materiales que permitan aumentar el tiempo de vida de las membranas, así como 

contar con una alta eficiencia en la remoción de metales pesados en agua [12]. 

Tomando en cuenta este contexto, en este trabajo se obtuvieron nanopartículas de dióxido de 

titanio (NPs TiO2), la síntesis de las nanopartículas fue realizada con extracto natural de 

brócoli, el cual actúa como agente reductor y estabilizador. Así también, se obtuvo Carbon 
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Black (CB) el cual fue obtenido a partir de llantas usadas, lo anterior con el objetivo de 

obtener materiales mediante procesos que reduzcan el impacto ambiental. Además, se 

realizaron diversos tratamientos térmicos al CB y se añadieron materiales de carbono 

obtenidos a partir de biomasas, esto con el fin de observar los cambios morfológicos y 

estructurales que los tratamientos pueden provocar. Con estos materiales se hizo un 

nanocomposito para realizar una membrana que permita la posible eliminación o reducción 

de arsénico en el agua. 

Justificación 

 

En México solo el 60% del agua potable es proveniente de los cuerpos de agua superficiales, 

sin embargo, la distribución de estos cuerpos de agua no es favorable para algunas zonas del 

país, por lo que, al no disponer de suficiente agua superficial, existen muchas regiones que 

son dependientes del agua subterránea. Esta necesidad representa un riesgo, debido a que la 

sobreexplotación de estos mantos acuíferos se ha incrementado, por lo que la probabilidad 

de encontrar fuentes de agua potable contaminada con As también aumenta [1] [13]. Existen 

concentraciones máximas de As en agua establecidas por la OMS para no tener 

consecuencias en la salud, 13 estados de la República Mexicana tienen pozos con 

concentraciones mayores a las permitidas, lo cual muestra el impacto que este problema tiene 

a nivel nacional. La adsorción, es una técnica prometedora por su capacidad de eliminación 

de diversos contaminantes en sistemas acuosos, no obstante, la necesidad de utilizar pH 

básicos o ácidos, y la saturación de su superficie, hace necesario desarrollar materiales 

adsorbentes que logren remover metales pesados, preferentemente a pH neutro. Materiales 

basados en carbono como el grafeno y el Carbon Black (CB) poseen características que 

pueden abordar la problemática, tales como un área superficial que contiene grupos 

funcionales del tipo hidroxilo, epoxi y carboxílicos, los cuales son sitios activos que amplían 

las posibilidades de una remoción eficiente. Es reportado en la literatura que nanotubos de 

carbono decorados con nanopartículas de dióxido de titanio eliminan partículas de arsénico 

[14]. Tomando en cuenta esto, un material compuesto por Carbon Black y nanopartículas de 

TiO2 puede tener resultados favorables para la eliminación o reducción de As en agua debido 

a las propiedades físicas y químicas que ambos poseen. 
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Objetivo General 

 

Obtener una membrana del nanocomposito de Carbon Black (CB) con nanopartículas de 

dióxido de titanio obtenidas por química verde para estudiar su capacidad de adsorción de 

As. 

Objetivos específicos 

 

▪ Sintetizar Carbon Black con diferentes grados de oxidación.  

▪ Obtener materiales compuestos de Carbon Black con carbones obtenidos a partir de 

biomasas.  

▪ Obtener las nanopartículas de TiO2 por química verde. 

▪ Obtener el nanocomposito de CB@TiO2. 

▪ Caracterizar los diferentes tipos de CB para conocer cómo las variaciones en la 

síntesis del material afectan el grado de oxidación.  

▪ Caracterizar las nanopartículas de TiO2 realizadas por química verde. 

▪ Caracterizar el nanocomposito de CB@TiO2. 

▪ Obtener una membrana de CB@TiO2.  

▪ Llevar a cabo pruebas de adsorción de As (III) y As (V) con CB con diferente grado 

de oxidación, estudiando el efecto del tiempo y la concentración de As a pH neutro. 
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CAPITULO II 

MARCO TEÓRICO 
 

En la actualidad, la contaminación ambiental es uno de los problemas más comunes en la 

sociedad, esto debido a diferentes actividades humanas que impactan de manera negativa el 

entorno como el suelo, aire y agua, tal como el crecimiento de áreas urbanas, 

industrialización, generación de energía eléctrica, así como un manejo inadecuado de 

desechos industriales, domésticos y agrícolas [15]. De manera general, se pueden clasificar 

los contaminantes en 3 grupos: 

▪ Contaminantes orgánicos. 

▪ Contaminantes inorgánicos. 

▪ Contaminantes biológicos. 

Contaminantes orgánicos e inorgánicos en el agua 

 

Este tipo de contaminantes son una parte fundamental de la contaminación ambiental, ya que 

pueden tener efectos adversos en organismos acuáticos aún a niveles de exposición bajos. 

Estos se pueden originar en fuentes como aguas residuales del ámbito doméstico, agrícola e 

industrial. 

En el caso de las aguas residuales domésticas derivan de las actividades diarias de las 

personas en sus hogares, escuelas, oficinas, centros comerciales y centros de salud; 

clasificándose en aguas grises, amarillas, marrones y negras. Las aguas grises, contienen 

cantidades pequeñas de nutrientes, patógenos, jabones, y lo que pueda derivar de lavar ropa, 

trastes, manos y duchas, incluyendo productos para el cuidado personal. El agua residual 

originada a partir de desechos humanos son el caso del agua amarilla, marrón y negra, el 

primer caso, contiene orina humana y el segundo heces humanas, por lo cual estos desechos 

pueden contener nitrógeno, fósforo, potasio, materia orgánica, agentes infecciosos, residuos 

farmacéuticos según sea la situación, mientras que el caso de las aguas negras, es una 

combinación de las anteriores. 
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Otra fuente de contaminantes orgánicos presentes en las aguas residuales proviene del sector 

agrícola, tales como microorganismos, sedimentos, nutrientes, fertilizantes, estiércol animal, 

pesticidas o herbicidas, los cuales son descargados en cuerpos de agua naturales más 

cercanas, que en algún momento se adentran en aguas subterráneas [16]. En el ámbito 

industrial se tienen contaminantes inorgánicos químicos como en el caso de algunos textiles, 

alimentos procesados, productos farmacéuticos, refinación de petróleo, jabones, pesticidas y 

diferentes minerales, sales y metales provenientes de procesos metalúrgicos, drenaje de 

minas o metales presentes en la naturaleza. 

Contaminación en el agua por metales pesados 

 

El incremento acelerado de la población ha sido uno de los causantes de la sobreexplotación 

de recursos, entre ellos el recurso hídrico, esto provoca una degradación en los acuíferos 

debido a la liberación de químicos contenidos en los estratos rocosos, así como la penetración 

de metales pesados derivados de actividades mineras, agrícolas e industriales, tiene como 

consecuencia la contaminación de agua con metales pesados comprometiendo la salud 

pública, como ejemplo se puede mencionar que estos son solubles en agua, lo que significa 

que puede ser absorbido por organismos vivos con facilidad por lo que representa un grave 

peligro su acumulación en el agua llegando a niveles tóxicos. Entre los metales más 

estudiados se encuentran el Cromo (Cr), Cobre (Cu), Mercurio (Hg), Níquel (Ni), Plomo 

(Pb), Zinc (Zn) y Arsénico (As) [5] .  

En el caso del As en estado de oxidación III y V, se encuentra principalmente en el agua y es 

considerado un metal pesado muy tóxico, puede ser liberado a partir de la fabricación de 

productos químicos y vidrios. Se encuentra en pinturas, al igual que en veneno para ratas que 

puede contaminar el suelo, ya que éste se utiliza para almacenamiento de grano en algunos 

casos. Los efectos perjudiciales que pueden llegar a tener en la salud humana varían de 

acuerdo con la concentración que se llegue a ingerir, ya que en caso de que sean mayores a 

las permitidas puede debilitar la función nerviosa, dañar órganos vitales y puede afectar 

procesos físicos, musculares y neurológicos que pueden resultar en algunas enfermedades 

como Parkinson o esclerosis múltiple, entre otros ejemplos [17]. 
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Debido al riesgo que representa la presencia de metales pesados en el agua para el bienestar 

de los seres vivos, la Organización Mundial de la Salud (OMS) define los valores máximos 

recomendados antes de ser considerados riesgosos para la salud. En la Tabla 1 se presentan 

los parámetros establecidos por la OMS comparados con los límites adoptados en México 

por la Secretaría de Salud. 

Tabla 1. Límites máximos permitidos (mg/l) 

METAL OMS MÉXICO 

As 0.01 0.025 

Al 0.2-0.1 0.200 

Cd 0.030 1.000 

Cu 2.000 1.000 

Cr 0.050 0.300 

Zn 3.000 5.000 

Hg 0.006 0.001 

Pb 0.010 0.010 

 

Métodos para eliminar metales pesados del agua 

 

Existen diferentes tratamientos para remover metales pesados en el agua que se han 

investigado a lo largo de los años, algunos pueden ser basados en la nanotecnología como se 

muestra en la Figura 2. La limpieza de aguas subterráneas se puede lograr por medio de la 

eliminación directa del suelo subterráneo, y también puede aplicar a través del tratamiento in 

situ, donde a pesar de que los contaminantes se mantienen en el suelo, se reduce la 

concentración a niveles recomendados para la salud y el medio ambiente.  
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Figura 2. Esquema que muestra nanotecnologías usadas para la eliminación de metales pesados en el agua [17]. 

 

Precipitación química 

 

Es un método de remediación común utilizado para eliminar iones metálicos de soluciones, 

por ejemplo, aguas residuales las cuales pueden contener metales que son tóxicos para los 

seres vivos. Para ello los iones metálicos se separan, convirtiéndose en partículas insolubles 

mediante la reacción química entre los compuestos metálicos solubles y el reactivo 

precipitante, entonces se separan de la solución sedimentándose y así pueden filtrarse 

después. Se pueden dividir en dos tipos: precipitación de hidróxido y precipitación de sulfuro 

[18] [17]. 

Adsorción 

 

Este es un método eficaz para remover metales pesados en agua, de manera general, consiste 

en la unión de moléculas a una superficie. Una sustancia en fase líquida o gaseosa es 

transferida a la superficie de un sólido mediante interacciones físicas o químicas. Tiene 

ventajas como bajo costo, capacidad de regeneración, efectividad, y ausencia de generación 

de lodos tóxicos. Los materiales utilizados como adsorbentes deben tener ciertas propiedades 

deseables, tales como una gran área superficial específica, alta resistencia mecánica, 
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estabilidad térmica y morfología controlable. Algunos adsorbentes que se han estudiado son 

carbón activado, nanotubos de carbono, zeolita, quitosano y arcillas [17] [19]. 

 

Figura 3. Términos básicos del proceso de adsorción [20] 

 

En la Figura 3, se puede ver un esquema ilustrativo del proceso de adsorción utilizando 

términos básicos. En el caso del material sólido, es aquel que proporciona la superficie para 

la adsorción, el cual es denominado como adsorbente; las sustancias que serán adsorbidas, 

son llamadas adsorbato. Las propiedades de la fase líquida como concentración, temperatura 

o pH pueden cambiar, por lo cual, las especies adsorbidas pueden ser liberadas de la 

superficie y transferirse nuevamente a la fase líquida, a este proceso se le conoce como 

desorción [20]. 

Cementación 

 

Es un proceso hidrometalúrgico efectivo y económico que se utiliza para recuperar metales 

tóxicos de soluciones y para purificar aguas residuales en la industria. Consiste en precipitar 

un metal desde una solución salina mediante la reducción electroquímica espontánea con otro 

metal electropositivo. El polvo de zinc es un precipitante usado comúnmente en la 

cementación para recuperar metales como cadmio, mercurio y plomo, incluso en pequeñas 

cantidades. 

Intercambio iónico 

 

Es utilizado para eliminar metales pesados de aguas residuales debido a su eficiencia de 

remoción y velocidad de reacción. Se emplea una resina de intercambio iónico que puede 
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intercambiar sus cationes con los metales pesados presentes en el agua contaminada. Este 

proceso se utiliza para suavizar el agua eliminando los iones de calcio y magnesio, y para 

eliminar otros iones metálicos pesados disueltos. Algunos factores como el pH, temperatura, 

concentración inicial de metal y el tiempo de contacto, afectan la eficacia de la captación de 

los metales pesados por la resina de intercambio iónico. Las resinas de intercambio catiónico 

pueden contener grupos ácidos sulfónicos o carboxílicos, que interactúan con los metales 

pesados a través de intercambios iónicos. 

Biorremediación 

 

Es un proceso natural que requiere menos energía en comparación con otras tecnologías. Es 

útil para la destrucción de una variedad de contaminantes y puede transformar sustancias 

peligrosas en productos inofensivos. Además, no transfiere contaminantes de un medio 

ambiental a otro, por ejemplo, de la tierra al agua o al aire, sino que proporciona una posible 

destrucción completa de los contaminantes objetivo. Los métodos biológicos para la 

eliminación y desintoxicación de metales pesados de aguas incluyen varios procesos, como 

volatilización, biosorción, lixiviación, precipitación, fitorremediación, oxidación/reducción, 

degradación y bioacumulación. 

 

Fitorremediación  

 

Se han empleado diferentes métodos convencionales con enfoques físicos y químicos para 

remediar el ambiente debido a la contaminación, sin embargo, muchas veces las aplicaciones 

pueden ser limitadas a causa de los costos elevados, peligros para la seguridad o riesgos para 

los ecosistemas. La fitorremediación es una técnica alternativa la cual utiliza plantas para 

remediar agua y suelos contaminados, siendo favorable en el sentido económico y ambiental. 

La fitorremediación utiliza diversos mecanismos, como la degradación, acumulación, 

disipación e inmovilización. Dependiendo de los contaminantes, las plantas pueden utilizar 

uno o más de estos mecanismos para reducir sus concentraciones en medios como el suelo y 

agua. Por ejemplo, algunas plantas cuentan con características que les permiten eliminar 

metales pesados en agua, los contaminantes del área como el As, son recogidos por las raíces 
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de las plantas, transportados a sus partes aéreas y luego eliminados junto con los cultivos 

(fitoestabilización, fitoextracción y fitovolatilización) [21] [22].  

Filtración por Membrana 

 

Esta tecnología es altamente efectiva para eliminar metales pesados y metaloides de aguas 

residuales con altas concentraciones de contaminantes. Los métodos de filtración por 

membrana tienen como objetivo separar compuestos disueltos o suspendidos en el agua 

mediante la presión de un flujo a través de un material poroso en su mayoría de veces. Se 

utilizan membranas semipermeables que actúan como tamices moleculares, permitiendo el 

paso de sustancias solubles de menor tamaño y reteniendo moléculas más grandes, estas 

membranas se clasifican conforme su diámetro de poro, en microfiltración, ultrafiltración, 

nanofiltración y ósmosis inversa [5] [23]. 

o Microfiltración 

Es un método utilizado para remover agentes contaminantes en el agua, principalmente 

partículas y bacterias, empleando para ello un material poroso con un diámetro entre 10 a 0.1 

µm y la aplicación de presiones negativas que faciliten el tránsito del agua a través de dicho 

material.  

o Ultrafiltración 

Estas membranas se caracterizan por tener un diámetro de poro entre 0.1 y 0.01 µm, y poseen 

la capacidad de retener proteínas, compuestos orgánicos disueltos, bacterias y virus. Debido 

a su porosidad, tiene baja capacidad para detener iones metálicos, por ello, actualmente se 

trabaja en compuestos alternativos para la estructuración de membranas capaces de adaptarse 

a los sistemas existentes en las plantas de tratamiento, tomando formas laminares y/o 

tubulares 

o Nanofiltración 

Esta técnica tiene ventajas como facilidad de operación, confiabilidad, eficiencia energética 

y una mayor eliminación de contaminantes. Se utiliza para la remediación de iones de metales 

pesados, como el níquel, cobre, cromo y arsénico, de las aguas residuales. Influyen tres 

principales características. Por lo regular, la porosidad de la membrana se ha relacionado con 
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la capacidad de remoción de contaminantes y las condiciones como la carga superficial y el 

caudal que transita a través de esta en la capacidad de retención de metales pesados. 

o Ósmosis inversa 

La ósmosis inversa es un proceso en el cual el fluido que se está purificando, pasa a través 

de una membrana semipermeable en dirección opuesta a la ósmosis natural cuando la presión 

hidrostática es mayor que la presión osmótica. Su mecanismo de remoción de contaminantes 

consta de tres etapas: primero se adsorben las moléculas disueltas en la membrana, se 

desplazan al perímetro de la membrana para que finalmente ocurra la desorción de las 

sustancias desplazadas. 

Clasificación de membranas 

 

Una membrana puede ser definida como una capa o lámina delgada que actúa como una 

barrera selectiva entre dos fases permitiendo el paso de algunas mientras retiene otras, tal 

como moléculas, iones y otras partículas pequeñas. 

Las membranas pueden clasificarse por distintos factores, pueden ser sólidas, líquidas o en 

gel, también pueden ser utilizadas para la separación de soluto-solvente, soluto-soluto, 

partícula- soluto y partícula-solvente. Otra característica con la que se pueden diferenciar es 

que algunas membranas pueden ser porosas y otras no porosas. Según su naturaleza iónica 

se pueden clasificar en membranas neutras o cargadas [24]. Una clasificación general se 

muestra en la Tabla 2. 

Tabla 2. Clasificación de membranas por diferentes factores 

Clasificación basada en la naturaleza. Membranas naturales y membranas sintéticas. 

Clasificación basada en el material. 
Membranas compuestas: inorgánicas-orgánicas. 

Membranas inorgánicas. Membranas orgánicas. 

Clasificación basada en la estructura. 

Membranas porosas. 

Membranas no porosas. 

Membranas cristalinas. 

Membranas líquidas. 

Clasificación basada en el propósito. Membranas para sistemas de fase gaseosa. 
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Membranas para sistemas líquido-líquido. 

Membranas para sistemas líquido-sólido. 

Membranas para sistemas gas-sólido. 

Membranas para sistemas líquido-sólido. 

Membranas para sistemas de solidificación. 

Clasificación según el mecanismo de 

reacción. 

Membranas de adsorción. 

Membranas de intercambio iónico. 

Membranas de difusión. 

Membranas reactivas. 

 

Detalles del mecanismo de separación de membranas 

 

La tecnología de membranas se utiliza con éxito en el tratamiento de aguas residuales debido 

a su rechazo efectivo de los contaminantes. La selección de materiales adecuados permite 

tener determinado control de la naturaleza de la membrana, influyendo en factores como el 

mecanismo de transporte, estabilidad y rendimiento de la membrana [24]. En la siguiente 

lista se describen los procesos de separación por membrana para la remoción de metales 

pesados en agua. 

(1) Mecanismo de tamizado o exclusión por tamaño. Es un mecanismo de exclusión por 

tamaño, la solución, los tamaños relativos de los poros o los componentes de la mezcla, 

determinan la permeación de algunos componentes y la retención de otros. 

(2) Mecanismo de adsorción. Los grupos o modificadores de la membrana polimérica 

combinados con iones de metales pesados permanecen en la membrana y se eliminan de la 

solución. 

(3) Mecanismo de intercambio de iones. El intercambio iónico consiste principalmente en 

intercambio aniónico e intercambio catiónico. La membrana de intercambio catiónico está 

formada por cadenas poliméricas reticuladas con éster carboxílico, sulfónico, monosulfato y 

fosfónico. Los iones de metales pesados pueden intercambiarse con cationes de hidrógeno de 

los grupos carboxílicos o sulfónicos en las soluciones acuosas. 



22 

 

(4) Repulsión electrostática. La repulsión electrostática se debe al mismo tipo de carga del 

soluto y la superficie de la membrana, lo que da como resultado el rechazo de los solutos 

[25]. 

Materiales de los que están hechas las membranas 

 

La función de la membrana depende de su método de preparación, estructura química y las 

características de los materiales de los que esté hecha. El rendimiento de separación de la 

membrana puede ser diferente al utilizar diferentes métodos para sintetizar el material sin 

importar que se trabaje con el mismo. Los métodos para fabricar una membrana pueden ser 

físicos, químicos o ambos. 

Existe una amplia gama de materiales con las que pueden fabricarse las membranas, ya sea 

materiales poliméricos o inorgánicos. La nanotecnología se combina con las membranas para 

obtener un rendimiento más avanzado y nuevas funcionalidades al tratar metales pesados en 

aguas residuales, tales como alta permeabilidad, eficiencia de rechazo, flujo de agua y 

resistencia a la obstrucción. 

 

Propiedades de los materiales para la membrana 

 

Es importante tomar en cuenta esto, ya que las propiedades de los materiales que contenga 

la membrana influirán de manera significativa en su rendimiento. En la siguiente tabla, se 

muestran las propiedades de los materiales de la membrana y su impacto en el rendimiento 

de la misma [26]. 

 

Tabla 3. Propiedades de los materiales utilizados en las membranas y sus impactos en el funcionamiento de las mismas 

Propiedad Impacto en el rendimiento de la membrana 

Hidrofobicidad 

Refleja la tensión interfacial entre el agua y el material 

de la membrana. Los componentes del agua se 

acumulan en la interfaz líquido-sólido para minimizar 

la tensión interfacial entre el agua y la membrana. En 
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general, los materiales hidrofóbicos serán más 

propensos a la obstrucción que los materiales 

hidrofílicos 

Clasificación de retención 

(tamaño de poro o corte de 

peso molecular) 

Controla el tamaño del material retenido por la 

membrana. También afecta la pérdida de carga. 

Química de la superficie 

Afecta la obstrucción y la limpieza al influir en las 

interacciones químicas entre las superficies de la 

membrana y los componentes del agua contaminada. 

Porosidad (superficial y en 

volumen) 

Afecta la pérdida de carga a través de la membrana; 

una mayor porosidad resulta en una menor pérdida de 

carga. 

Rugosidad de la superficie 
Afecta la obstrucción de la membrana. Los materiales 

rugosos se obstruyen más que los materiales lisos 

Espesor 

Afecta la pérdida de carga a través de la membrana; las 

membranas más delgadas tienen una menor pérdida de 

carga. 

Estabilidad química y 

térmica 

Afecta la longevidad de la membrana; una mayor 

tolerancia química y térmica permite regímenes de 

limpieza más agresivos con una degradación menor del 

material. 

Estabilidad biológica 

Afecta la longevidad de la membrana; una baja 

estabilidad biológica puede resultar en la colonización 

y degradación física del material de la membrana por 

microorganismos. 

Tolerancia al cloro/oxidantes 

Afecta la capacidad para desinfectar el equipo de 

membrana. La desinfección rutinaria previene el 

crecimiento microbiano en la membrana. Exposición al 

cloro/oxidantes. 
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Propiedades del Carbon Black (CB) 

 

El Carbon Black es una forma de carbono con una relación superficie-volumen 

extremadamente alta, conformada por partículas esféricas con un centro amorfo y 

agrupaciones grafíticas con orientación concéntrica, siendo más ordenado en la superficie tal 

como se muestra en la Figura 4. Este material se produce a través de la combustión 

incompleta de combustibles fósiles, biocombustibles y biomasa.  

 

Figura 4. Partícula de Carbon Black vista desde una sección transversal [27] 

 

El CB es un material ampliamente utilizado en diversas aplicaciones, entre ellas, la 

eliminación de metales pesados en el agua. Algunas de las propiedades para esta aplicación 

son las siguientes [27]:  

1. Alta área superficial 

El CB tiene una estructura porosa que le confiere un área superficial significativamente alta. 

Esta característica proporciona sitios donde pueda ocurrir adsorción abundante que 

contribuyen a la captura de metales pesados disueltos en el agua [28]. 

El área superficial se puede medir mediante la adsorción de nitrógeno con la técnica BET 

(Brunauer, Emmett y Teller) y es expresada en m2/g. Por lo general, el Carbon Black puede 

tener un área superficial entre 20 y 150 m2/g la cual se puede modificar hasta 1000 m2/g con 

métodos como la activación química, tratamientos térmicos o modificación de materiales 

utilizados para su síntesis [29]. 

2. Capacidad de adsorción 
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Este material tiene una estructura porosa la cual está directamente relacionada con su área 

superficial, por lo consiguiente el CB presenta una alta capacidad para adsorber metales 

pesados, ya que contiene una gran cantidad de sitios de adsorción para los iones metálicos. 

Los iones metálicos se adhieren a la superficie a través de interacciones químicas, ya que el 

CB es rica en grupos funcionales polares, como los grupos carbonilo (C=O) y los grupos 

carboxilo (COOH) [30]. 

3. Propiedades electroquímicas 

El CB puede actuar como un electrodo y participar en procesos de intercambio iónico y 

reducción química [31]. Una de las propiedades electroquímicas es su alta conductividad 

eléctrica que permite que los iones metálicos se adsorban en la superficie del material por 

fuerzas electrostáticas.  

4. Estabilidad química 

Este material es químicamente estable y resistente a la degradación en condiciones 

ambientales y en presencia de metales pesados, esto garantiza una larga vida útil. Al ser un 

material inerte y no reactivo, significa que no reacciona con los metales pesados en el agua, 

lo que permite que sean adsorbidos en la superficie sin alterar la estructura del CB. 

5. Baja toxicidad 

 El Carbon Black presenta una baja toxicidad. Esto es importante para garantizar que la 

eliminación de metales pesados no genere efectos adversos en la calidad del agua tratada 

[32]. 

Además de la capacidad del Carbon Black para ser utilizado en la eliminación de metales 

pesados en agua, este material ya es utilizado en una variedad de aplicaciones [27], 

incluyendo: 

• Neumáticos: El CB se utiliza en neumáticos para proporcionar resistencia, 

durabilidad y agarre. Estos neumáticos son más resistentes a la abrasión y al desgaste, 

lo que los hace durar más tiempo. También proporcionan un mejor agarre en 

condiciones húmedas y secas. 
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• Plásticos: El CB se utiliza en plásticos para mejorar la resistencia, el rendimiento y la 

apariencia. Puede mejorar la resistencia a la tracción, compresión, impacto y a la 

corrosión de los plásticos. También puede mejorar la apariencia de los plásticos, 

haciéndolos más negros y opacos. 

• Tintas: Este material se utiliza en tintas para proporcionar color y opacidad. El CB es 

un pigmento negro natural que se puede utilizar en diversas tintas, incluyendo tintas 

de impresión, tintas de escritura y tintas de impresión digital. 

• Cátodos: El CB se utiliza en cátodos para baterías, puede aumentar la capacidad de 

almacenamiento de energía de las baterías y mejorar su eficiencia. 

 

Propiedades del Dióxido de Titanio 

 

El dióxido de titanio (TiO2), es un compuesto químico blanco que se encuentra de forma 

natural en minerales. Es el pigmento más empleado a nivel global, ya que otorga blancura, 

opacidad y protección a los productos. 

El dióxido de titanio puede manifestarse en tres formas cristalinas principales (Figura 5): 

1. Rutilo: Esta es la forma más prevalente de dióxido de titanio y se utiliza en la mayoría 

de las aplicaciones. El rutilo presenta una estructura cristalina tetragonal, con un 

átomo de titanio en cada esquina de la celda unitaria y seis átomos de oxígeno en la 

base. 

2. Anatasa: Aunque esta fase es menos común que el rutilo, la anatasa es más activa 

fotocatalíticamente. Posee una estructura cristalina octaédrica, indicando que tiene un 

átomo de titanio en el centro de la celda unitaria y seis átomos de oxígeno en las 

esquinas. 

3. Brookita: Esta forma es la menos frecuente además de ser la menos estable. La 

brookita exhibe una estructura cristalina ortorrómbica, con un átomo de titanio en 

cada esquina de la celda unitaria y cuatro átomos de oxígeno en la base. 
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Las propiedades físicas y químicas del dióxido de titanio varían según su estructura cristalina. 

El TiO2 en fase rutilo es el más estable y tiene el índice de refracción más alto. Aunque la 

fase anatasa es la más activa fotocatalíticamente, también es la más vulnerable a la 

degradación por la luz. Mientras que la fase brookita es la menos estable y tiene el índice de 

refracción más bajo.  

La estructura cristalina del dióxido de titanio puede modificarse mediante el tratamiento 

térmico, por ejemplo, la anatasa puede transformarse en rutilo mediante el tratamiento 

térmico a temperaturas de 800-900 °C [33] [34]. 

 

Figura 5. Estructuras cristalinas del dióxido de Titanio [35] 

Además, el TiO2 tiene diversas propiedades que lo hacen efectivo en la eliminación de 

metales pesados en el agua [36]. Algunas de estas propiedades son: 

1. Actividad fotocatalítica 

El TiO2 es un semiconductor que por lo general tiene una banda prohibida de 3.2 eV. Cuando 

se expone a la luz ultravioleta (UV), los electrones de la banda de valencia pueden ser 

excitados a la banda de conducción, dejando huecos en la banda de valencia. Estos electrones 

y huecos pueden reaccionar con moléculas de agua y oxígeno para producir radicales 

hidroxilo y oxígeno atómico. Los radicales hidroxilos son muy reactivos y pueden oxidar una 

amplia gama de compuestos orgánicos e inorgánicos, incluidos los metales pesados [37]. 

2. Alta área superficial 
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Puede tener una estructura porosa y una alta área superficial específica, lo que aumenta la 

disponibilidad de sitios activos para la adsorción de metales pesados por la formación de 

enlaces químicos. Esto facilita la interacción entre el TiO2 y los contaminantes del agua [38]. 

3. Capacidad de adsorción 

En el caso del TiO2, los metales pesados pueden adsorberse a la superficie debido a fuerzas 

electrostáticas, intercambio iónico o por la formación de enlaces químicos. Esto va 

directamente relacionado con la porosidad del material determinada por su área superficial, 

la cual puede mejorar la actividad fotocatalítica [39].  

4. Estabilidad química  

Este material es químicamente estable y resistente a la degradación, lo que lo hace adecuado 

para su uso en sistemas de tratamiento de agua a largo plazo. 

5. Baja toxicidad 

 El TiO2 es un material no tóxico y seguro para su uso en aplicaciones de tratamiento de agua 

potable y residual. 

Nanocomposito  

 

También llamado nanocompuestos, son materiales compuestos en los que al menos una fase 

tiene una morfología a escala nanométrica, como en el caso de nanopartículas, o nanotubos. 

Puede considerarse como tal si una de sus fases cuenta con dimensiones en el rango de 10 a 

100 nanómetros. En algunos casos, los nanocompuestos exhiben propiedades que no están 

presentes en los materiales constituyentes originales, lo que destaca el potencial para crear 

nuevos materiales con una flexibilidad sin precedentes y mejoras en sus propiedades físicas. 

Los materiales compuestos están formados por dos fases principales: el refuerzo y la matriz. 

El refuerzo es la fase dispersa, que se encuentra en menor cantidad, y mejora las propiedades 

del material. La matriz es la fase continua, que se encuentra en mayor cantidad, y proporciona 

soporte y protección al refuerzo. 
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La matriz puede ser de diferentes materiales, como metal, polímero o cerámica. El tipo de 

matriz determina las propiedades mecánicas, eléctricas, térmicas y químicas del material 

compuesto. 

El refuerzo también puede ser de diferentes materiales, como partículas, fibras o láminas. 

Las partículas son el tipo de refuerzo más común, y pueden ser de tamaño macro o micro. 

Las fibras proporcionan una mayor resistencia mecánica, y pueden ser de origen natural o 

sintético. Las láminas proporcionan una mayor resistencia térmica y mecánica, pero son más 

difíciles de fabricar e implican altos costos. 

Los materiales compuestos tienen una amplia gama de aplicaciones, como en la industria 

aeroespacial, la automoción, la construcción y la electrónica [40] [41]. 

Química Verde 

 

Este término fue ofrecido por la comunidad científica en 1991, con el objetivo de eliminar o 

disminuir sustancias peligrosas, tratando de reducir la exposición de los humanos y el medio 

ambiente a productos químicos que pueden ser tóxicos [42]. Esta rama de la química opera 

bajo 12 principios: 

1. Prevenir la creación de residuos. Resulta más útil evitar o reducir la producción de 

desechos que tratarlos o limpiarlos tras su formación. 

2. Maximizar la economía atómica. Los métodos sintéticos deben maximizar la 

incorporación de cada material utilizado en el proceso. 

3. Realizar síntesis química menos peligrosa. 

4. Diseñar productos y compuestos menos peligrosos. Los productos químicos se deben 

diseñar con una toxicidad mínima. 

5. Utilizar disolventes y condiciones seguras de reacción.  

6. Diseñar para la eficiencia energética. Debe minimizarse los requerimientos 

energéticos para los procesos químicos, los cuales serán evaluados por su impacto 

medioambiental y económico, y reducirlos al máximo, intentando llevar a cabo los 

métodos de síntesis a temperatura y presión ambiente. 
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7. Utilizar materias primas renovables. Los materiales de partida utilizados deben 

proceder de fuentes renovables, en la medida en que sea económica y técnicamente 

factible. 

8. Evitar derivados químicos. La síntesis debe diseñarse con el uso mínimo de grupos 

protectores para evitar pasos extras y reducir los desechos. 

9. Utilizar catalizadores. Debe emplearse catalizadores lo más selectivos y reutilizables 

posibles. 

10. Diseñar productos fácilmente degradables al final de su vida útil. Los productos 

químicos deben ser diseñados de tal manera que al culminar su función no persistan 

en el ambiente y puedan degradarse a derivados inertes o biodegradables. 

11. Monitorear los procesos químicos en tiempo real para evitar la contaminación. Debe 

crearse sistemas de control y monitorización continuos para prevenir la producción 

de sustancias peligrosas durante los procesos. 

12. Prevenir accidentes. Diseñar los procesos químicos, utilizando métodos y sustancias 

que reduzcan los accidentes (emisiones, explosiones, incendios, entre otros), y 

minimizar los daños cuando se produzca un accidente. 

Técnicas de caracterización  

 

Microscopio Electrónico de Barrido (SEM) 

 

El Microscopio Electrónico de Barrido, es un instrumento que se emplea para observar 

distintos fenómenos superficiales en los materiales. El uso de esta técnica proporcionará 

información acerca de las características de la superficie como su forma, tamaño y 

disposición de las partículas. Por otra parte, se pueden obtener detalles de los elementos que 

componen una muestra. Es importante mencionar que no proporciona ninguna información 

interna, pero puede ser utilizado para determinar si ocurre un cambio morfológico en las 

partículas de un material después de modificarlo de cualquier manera [43] [44].  

Principio de funcionamiento  

 

En términos generales, el funcionamiento del SEM, consta de la generación de un haz de 

electrones primarios que son acelerados con un voltaje específico (1keV-30keV), las lentes 
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del condensador reducen el diámetro del haz, pasa por el lente objetivo el cual, mediante 

campos magnéticos enfoca el haz en la superficie de la muestra que se encuentra en vacío. 

Se escanea la superficie en el plano X-Y, controlando la posición del haz mediante las 

bobinas que se observan en la Figura 6.  Los electrones primarios acelerados hacia la 

superficie del material, tienen cantidades sustanciales de energía cinética, pierden su energía 

dentro de la muestra al generar distintas señales a partir de las interacciones de los electrones 

con la muestra, se dispersan tanto elástica como inelásticamente, generando una variedad de 

señales, como electrones secundarios, electrones retrodispersados y rayos X, los cuales van 

a proporcionar información sobre la topografía, morfología o composición de un material. 

Estas señales son detectadas y codificades mediante un software especializado que permite 

ver una imagen en escala de grises [43] [44]. 

 

Figura 6. Esquema de un microscopio electrónico de barrido [43] 

Espectroscopía Raman 

 

El mecanismo fundamental de la espectroscopía Raman es la dispersión inelástica de un 

fotón, la cual resulta en la emisión de un fotón desplazado en frecuencia, con la diferencia de 
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energía igual a una energía vibracional o rotacional molecular. Esta técnica permite hacer un 

análisis químico acerca de la estructura, fase o interacciones moleculares de un material [44]. 

Principio de funcionamiento 

 

Se incide un haz de luz en una muestra por lo que puede reflejarse, absorberse o dispersarse. 

La frecuencia de los fotones cambia al interactuar con las moléculas de la muestra, esta 

frecuencia puede desplazarse hacia arriba o hacia abajo en comparación a la frecuencia inicial 

proporcionando información sobre las transiciones vibracionales y rotacionales en las 

moléculas. 

En otros términos, cuando el haz de luz es dispersado por la molécula, el campo 

electromagnético oscilante de un fotón induce una polarización de la nube de electrones que 

deja a la molécula en un estado de mayor energía. En muchas ocasiones, la energía de la 

molécula no cambia después de su interacción con el fotón, por tanto, la longitud de onda del 

fotón dispersado es igual a la del fotón incidente, a esto se le llama dispersión elástica o 

dispersión de Rayleigh. Algunas veces, la molécula gana energía del fotón durante la 

dispersión, entonces el fotón dispersado pierde energía incrementando su longitud de onda, 

a esto se le denomina dispersión Stokes. De manera inversa, cuando la molécula pierde 

energía pasando a un nivel vibratorio más bajo, el fotón dispersado gana energía y su longitud 

de onda disminuye, lo que se conoce como dispersión Raman Anti-Stokes (Figura 7). La 

espectroscopía Raman mide la dispersión Raman Stokes, ya que casi siempre es más intensa 

que la dispersión anti-Stokes [45] [46]. 

 

Figura 7. Tipos de dispersión que pueden ocurrir cuando un haz de luz interactúa con una molécula [46] 
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Dispersión dinámica de la luz (DLS) 

 

La técnica de dispersión dinámica de la luz (DLS) es útil para cuantificar el tamaño 

hidrodinámico de partículas en suspensión, esto puede ser obtenido mediante equipos que 

solo requieren colocar la muestra dispersada en agua o etanol, el equipo incide un haz de luz 

e interpretará la interacción con las partículas, arrojando resultados que indican el tamaño 

aproximado de partícula y qué tan uniforme es el mismo [44]. 

Principio de funcionamiento 

 

La dispersión dinámica de la luz, mide el movimiento browniano y lo relaciona con el tamaño 

de las partículas. Esto lo hace iluminando las partículas con un láser, analizando las 

fluctuaciones de intensidad en la luz dispersada. 

El movimiento browniano es el movimiento de las partículas debido a la colisión aleatoria 

con las moléculas del líquido del cual está rodeado la partícula. En el caso de las partículas 

pequeñas, se mueven de manera rápida, mientras que las partículas grandes de muevan 

lentamente como se ve representado en la Figura 8. La relación entre el tamaño de una 

partícula y su velocidad debido al movimiento browniano se define con la ecuación de 

Stokes-Einstein, esto es lo que analizan con la técnica DLS para así obtener un tamaño 

promedio de partícula [47]. 

 

Figura 8. Relación entre el tamaño de partícula y la velocidad a la que se mueven [47] 
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Por otro lado, se puede mencionar que la mayoría de los líquidos contienen iones; estos son 

átomos cargados negativa y positivamente. Cuando una partícula cargada se encuentra 

suspendida en un líquido, los iones de carga opuesta serán atraídos a la superficie de la 

partícula suspendida. Los iones cercanos a la superficie de la partícula estarán fuertemente 

ligados, mientras que los iones que se encuentren más lejos estarán débilmente unidos, 

formando lo que se conoce como capa difusa. Dentro de esta capa hay un cierto límite teórico, 

y cualquier ion que se encuentre dentro de este límite se moverá junto con la partícula cuando 

esta sea mueva en el líquido dispersante, por lo que el tamaño de partícula dado mediante 

esta técnica mostrará solo una aproximación, ya que además de la partícula suspendida, se 

estará midiendo esta capa de iones que se mueve junto a ella [44] [47]. 

Espectroscopía Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR) 

 

La espectroscopía infrarroja por transformada de Fourier es una técnica utilizada para el 

análisis de la composición química de los materiales, identificando sus grupos funcionales, 

mediante el uso de haces de radiaciones infrarrojas. Esta espectroscopía mide la absorción 

de radiación infrarroja de cada enlace en la molécula, proporcionando un espectro de % de 

transmitancia vs número de onda (cm-1). 

Un átomo individual no absorbe radiación infrarroja ya que no tiene enlace químico, las 

moléculas orgánicas generalmente contienen enlaces covalentes entre los átomos, los cuales 

pueden comportarse como una especie de resortes que se agitan de manera constante a 

temperatura ambiente. Este movimiento da lugar a varios modos de vibración como 

estiramiento y flexión, además de vibraciones simétricas y asimétricas. 

Principio de funcionamiento 

 

El principio de funcionamiento de esta técnica se puede basar en dos partes: la interferencia 

y la Transformada de Fourier. Inicialmente, se emite un haz de luz infrarroja que pasa a través 

de un interferómetro, este divide el haz de luz en dos los cuales se recombinan después 

creando un patrón de interferencia. Posteriormente el patrón de interferencia se detecta y se 

convierte en un interferograma, el cual es procesado mediante una transformada de Fourier 

para finalmente obtener el espectro de absorción de la muestra. 
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CAPITULO III 

DESARROLLO EXPERIMENTAL 
 

A continuación, se muestran las diferentes etapas realizadas para la obtención de una 

membrana hecha con un material compuesto por CB y NPs de TiO2 que permita estudiar su 

capacidad de adsorción de As en el agua. Con este propósito, primero se realizó el proceso 

de obtención del CB, después, se hicieron diferentes tratamientos térmicos variando 

condiciones de temperatura, flujo de gas y tiempo de tratamiento con el objetivo de tener CB 

con diferentes grados de oxidación. Lo siguiente fue la síntesis de las nanopartículas de TiO2 

usando extracto natural de brócoli. Posteriormente, se decidió utilizar sílica producida a partir 

de bambú, ya que se ha reportado que es un material con capacidad para remover arsénico en 

agua [48]. Una vez teniendo los 3 materiales, se eligieron las mejores muestras y con ellos, 

se hizo un material compuesto que forma parte de la membrana final con la que se realizaron 

pruebas goteando una solución de As2O3 a través de ella, para así evaluar la capacidad de 

eliminación de arsénico de nuestros materiales, como se ilustra en la Figura 9. 

 

Figura 9. Esquema general del desarrollo experimental para la obtención de una membrana que remueva arsénico en agua 
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Síntesis de Carbon Black 

 

Para conseguir la síntesis de este material, se siguió una metodología ya reportada, en la 

Figura 10 se muestra un esquema gráfico del proceso donde a partir de un pedazo de 

neumático, se hace un pulverizado hasta conseguir los pedazos más pequeños posibles, 

retirando de manera cuidadosa el alambre metálico que tienen las llantas. Posteriormente, se 

hace un lavado y finalmente un tratamiento térmico de 1000°C durante 4h [49].  

 

Figura 10. Esquema gráfico del proceso para la obtención de Carbon Black 

El Carbon Black (CB) en polvo resultante del proceso se muestra en la Imagen 1. 

 

Imagen 1. Carbon Black en polvo obtenido 

Carbon Black con diferentes grados de oxidación 

 

De acuerdo con lo reportado en la literatura, es posible modificar el área superficial del 

Carbon Black aplicando ciertos tratamientos térmicos, lo cual sería un beneficio para la 
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aplicación de este trabajo. Se realizaron diferentes tratamientos térmicos variando la 

temperatura, el flujo de gas y el tiempo. 

Se inició con cuatro tratamientos con una temperatura de 400°C variando el tiempo y el gas, 

los parámetros propuestos se muestran en la Tabla 4. 

Tabla 4. Condiciones utilizadas para los primeros tratamientos térmicos al CB 

Material Temperatura [ °C ] Tiempo Gas Muestra 

CB 

400 30 min N2 CB.400°C.30min.N2 

400 1 hr N2 CB.400°C.1hr.N2 

400 30 min O2 CB.400°C.30min.O2 

400 1 hr O2 CB.400°C.1hr.O2 

 

Con base en los resultados de las caracterizaciones SEM y espectroscopía Raman, de las 

muestras anteriores, se determinó mantener los tratamientos con una temperatura de 400°C, 

un tiempo de 30 minutos y un flujo de nitrógeno e hidrógeno, modificando la cantidad de 

flujo suministrad como se puede ver en la Tabla 5. 

Tabla 5. Parámetros utilizados para una segunda etapa de tratamientos térmicos a CB 

Material Temperatura 

[ °C ] 

Tiempo Gas [sccm] Muestra 

 

    CB 

400 30 min N2 400   

H2 100  

CB.400°C.30min.N2400_H2100 

400 30 min N2 400   

H2 200  

CB.400°C.30min.N2400_H2200 

 

Después se continuó con un tiempo de 30 minutos para cada tratamiento térmico, además de 

la misma combinación y cantidad de flujo. Se evaluó el contenido de nitrógeno de carbones 

de fuentes de biomasa que se tenían disponibles y se hicieron compuestos de Carbon Black 

con café, brócoli y berro. A cada compuesto se le hicieron dos tratamientos térmicos 

diferentes como se muestra en la Tabla 6. 

Tabla 6.Parámetros utilizados en los tratamientos térmicos a las muestras CB-Biomasa 

Material Temperatura [ °C ] Tiempo Gas [sccm] Muestra 

CB - Café 
400 30 min N2 400 - H2 100  CB-Café.400°C.N2_H2 

500 30 min N2 400 - H2 100  CB-Café.500°C.N2_H2 

CB - Brócoli 400 30 min N2 400 - H2 100  CB-Brócoli.400°C.N2_H2 
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500 30 min N2 400 - H2 100  CB-Brócoli.500°C.N2_H2 

CB - Berro 
400 30 min N2 400 - H2 100  CB-Berro.400°C.N2_H2 

500 30 min N2 400 - H2 100 CB-Berro.500°C.N2_H2 

 

Debido a las caracterizaciones Raman, SEM y EDS de las muestras de la Tabla 6 mostradas 

en el Capítulo III, se consideró que la muestra de CB-Café tiene características que resultan 

favorables para su uso en tratamientos de agua contaminada con arsénico, puesto que su 

morfología es porosa, conservó Nitrógeno en su composición y sus bandas presentes en el 

espectro Raman tienen una mayor intensidad con respecto a las demás, sin embargo, se tiene 

cierta cantidad de materia orgánica proveniente del café, por este motivo, se tomó una 

muestra de CB-Café y se le realizó un tratamiento ácido, el cual fue poco invasivo, ya que se 

utilizó ácido cítrico y ácido acético usando como fuentes el limón y vinagre, respectivamente. 

Aunado a esto, se hicieron diferentes tratamientos térmicos tal y como se muestra en la Tabla 

7. 

Tabla 7. Tratamientos térmicos realizado al compuesto CB-Café con tratamientos ácidos 

Material Temperatura [ °C ] Tiempo Gas [sccm] Muestra 

Limón. 

CB - Café 

400 30 min N2 400 - H2 100  L.CB-Café.400°C.N2 H2 

600 30 min N2 400 - H2 100  L.CB-Café.600°C.N2 H2 

800 30 min N2 400 - H2 100  L.CB-Café.800°C.N2 H2 

Vinagre. 

CB - Café 

400 30 min N2 400 - H2 100  V.CB-Café.400°C.N2 H2 

600 30 min N2 400 - H2 100  V.CB-Café.600°C.N2 H2 

800 30 min N2 400 - H2 100 V.CB-Café.800°C.N2 H2 

 

Síntesis verde de nanopartículas de dióxido de titanio 

 

Se inició obteniendo una solución precursora de isopropóxido de Titanio IV en etanol con 

una relación 1:9. Además se realizó extracto natural de Brassica oleracea var (brócoli) en 

etanol, el cual actúa como agente reductor y estabilizador debido a diferentes fitoquímicos 

[50]. 
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Después, se realizó una solución con agua desionizada añadiendo el precursor y el extracto 

de brócoli con una relación 1:1, posteriormente, se colocó en agitación magnética. El 

mecanismo de reacción para la formación de dióxido de titanio se divide en dos principales 

pasos: la hidrólisis y la condensación. A continuación, se describen los mecanismos de 

reacción. 

 

Hidrólisis: 

𝑇𝑖(𝑂𝑅)4 + 𝐻2𝑂 → 𝑇𝑖(𝑂𝑅)3(𝑂𝐻) + 𝑅𝑂𝐻 

𝑇𝑖(𝑂𝑅)3(𝑂𝐻) + 𝐻2𝑂 → 𝑇𝑖(𝑂𝑅)2(𝑂𝐻)2 + 4𝑅𝑂𝐻 

𝑇𝑖(𝑂𝑅)2(𝑂𝐻)2 + 𝐻2𝑂 → 𝑇𝑖(𝑂𝑅)(𝑂𝐻)3 + 4𝑅𝑂𝐻 

𝑇𝑖(𝑂𝑅)(𝑂𝐻)3 + 𝐻2𝑂 → 𝑇𝑖(𝑂𝐻)4 + 4𝑅𝑂𝐻 

 

Condensación y disociación: 

 

2𝑇𝑖(𝑂𝐻)4  → (𝑂𝐻)3𝑇𝑖 − (𝑂𝐻) − 𝑇𝑖(𝑂𝐻) + 𝐻2𝑂 

(𝑂𝐻)3𝑇𝑖 − (𝑂𝐻) − 𝑇𝑖(𝑂𝐻) → 𝑇𝑖𝑂2 + 𝑛𝐻2𝑂 

 

Donde R es la porción isopropoxido, los alcóxidos son hidrolizados con la presencia del agua, 

en cada paso un grupo isopropoxido del Ti es reemplazado por un grupo hidroxilo (OH) 

liberando una molécula de alcohol. Una vez que el titanio tiene 4 grupos hidroxilo, ocurre la 

condensación, donde dos moléculas de 𝑇𝑖(𝑂𝐻)4 reaccionan liberando una molécula de agua 

y formando un polímero de hidróxido de titanio con una estructura similar a una cadena, 

finalmente este polímero se descompone formando partículas de dióxido de titanio (TiO2) 

[51].  

Por otro lado, de manera general el brócoli está compuesto principalmente por Vitamina C, 

glucosinolatos y compuestos fenólicos. Los fitoquímicos más importantes que actuarán como 

agente reductor y estabilizador en el proceso de obtención de nanopartículas son la 

Quercetina y el Kaempferol [52] [53]. Después de los procesos anteriores, la muestra se 

precipita con una centrifuga obteniendo la fase sólida de la muestra, se realizan lavados con 

agua y etanol, por último, se consigue la muestra final después de un tratamiento térmico 

(Figura 11) para su secado y la eliminación de materia orgánica. 
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Figura 11.Esquema gráfico del proceso para la obtención de nanopartículas de dióxido de titanio 

 

La Imagen 2 corresponde a fotografías tomadas a la muestra de nanopartículas de dióxido de 

titanio antes y después del tratamiento térmico, teniendo como resultado final una muestra 

en polvo del color blanco característico de este material. 

  

Imagen 2. Muestra de NPs de TiO2. Antes y después del tratamiento térmico 

Sílica de bambú  

 

El bambú (Bambusa vulgaris), cuenta con diferentes componentes activos como la celulosa, 

hemicelulosa, lignina, clorofila, y diversos fitoquímicos, además de tener un gran contenido 

de sílice [54] [55]. Algunos de estos compuestos pueden contribuir para la eliminación de 

contaminantes en el agua, en específico los fitoquímicos y la sílice, por lo tanto, se buscó la 

obtención de sílica de bambú. 

Inicialmente se lavaron las hojas para evitar contaminación de las muestras, después se 

realizó un proceso de secado, el cual solo consistía en dejar las hojas a temperatura ambiente, 

esto va a ayudar con la reducción a la clorofila. Por último, como se puede observar en el 

esquema gráfico de la Figura 12, se dio un tratamiento térmico a altas temperaturas para 

eliminar algunos compuestos orgánicos y que de esta manera prevalezca la sílica.  
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Figura 12. Esquema gráfico del proceso para la obtención de sílica de bambú 

En la Imagen 3, se puede apreciar el material antes y después del tratamiento térmico al 

bambú, donde se puede apreciar el cambio que se tuvo en el tamaño y color de las hojas. La 

sílica de bambú corresponde al material de color blanco. 

  

Imagen 3. Sílica de bambú antes y después del tratamiento térmico 

Síntesis de material composite CB@TiO2 NPs 

 

El material composite se realizó mediante un método in situ, con el objetivo de tener como 

material matriz el Carbon Black y como material de refuerzo las nanopartículas de TiO2. Este 

método implica solo combinar ambos materiales, colocando el material matriz y 

posteriormente se hace el crecimiento del material de refuerzo [56]. Por lo tanto, se siguió la 

metodología de síntesis de nanopartículas como se presentó anteriormente, modificando el 

hecho de añadir CB al inicio de la síntesis como se puede ver en la Figura 13. 
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Figura 13. Esquema gráfico del proceso para la obtención del material composite 

 

Se inició agregando a un matraz Carbon Black en polvo, después se hizo una solución en 

medio acuoso añadiendo como precursor el isopropóxido e Titanio (IV) y el extracto natural 

de Brassica oleracea var  (brócoli), después se colocó la solución en agitación magnética, al 

finalizar la incorporación de los materiales, se realizó la separación de la fase sólida de la 

solución con una centrífuga, se realizaron lavados con agua y etanol, para después hacer un 

tratamiento térmico que permita eliminar la materia orgánica presente en el material.  

En la Imagen 4 se pueden observar fotografías de la solución obtenida, posteriormente se 

observa el material precipitado y finalmente el composite después del tratamiento térmico. 

   

Imagen 4. Fotografías del proceso de síntesis del composite CB@TiO2 

Además de hacer el composite de CB con nanopartículas de TiO2, se realizaron dos 

composites con este procedimiento, uno con la muestra de CB-Berro.400°C.N2,H2 debido a 



43 

 

la presencia del Berro, tiene un mayor contenido de nitrógeno con respecto a las demás. El 

otro composite realizado, fue con la muestra L.CB-Café.400°C.N2,H2, ya que al 

caracterizarlo, mostró una morfología porosa y ordenada, de acuerdo a lo antes mencionado, 

existe la posibilidad de que esto pueda favorecer a la adsorción de arsénico en el agua en 

ambos casos. 

Elaboración de membranas 

 

Para la elaboración de una membrana se utilizó, goma arábiga (GA), alcohol polivinílico 

(PVA), sílica de bambú y el material composite obtenido, ya que cada uno cuenta con 

propiedades que pueden contribuir a la aplicación de este trabajo, por ejemplo, en el caso de 

la GA, es un polímero biodegradable y el PVA es un polímero sintético el cual no es tóxico, 

ambos materiales cuentan con excelentes propiedades mecánicas y antibacterianas [48] [57] 

[58].  

 

Figura 14. Esquema gráfico del proceso para la elaboración de las membranas 

Como se observa en la Figura 14, con cada material, se realizó una solución con agua 

desionizada, posteriormente, se añadieron las soluciones en partes iguales a un matraz y se 

agitaron magnéticamente. Al tener una solución de color homogéneo, se procedió a secarla 

sobre un papel filtro mediante la técnica de filtración al vacío, las membranas elaboradas se 

muestran en la Imagen 5. 
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Imagen 5. Fotografías de las membranas obtenidas 

Prueba de filtración  

 

Como prueba final para determinar si las membranas funcionan en la remoción de metales 

pesados en agua se hizo una solución de óxido de Arsénico (lll) también conocido como 

trióxido de arsénico (As2O3) diluyendo 4.6 mg de este reactivo con 50 mL de agua 

desionizada obteniendo una solución saturada. Con esta solución se permearon las 

membranas con ayuda de una jeringa como se puede apreciar en la Imagen 6.  

   

Imagen 6. Fotografías del proceso para realizar la prueba de remoción de arsénico en agua mediante la membrana 

conseguida 
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CAPITULO III 

RESULTADOS Y DISCUSIÓN 
 

En este capítulo son mostradas las caracterizaciones morfológicas, estructurales y 

composicionales que fueron realizadas a las muestras de Carbon Black con diferentes grados 

de oxidación, las nanopartículas de dióxido de titanio y el material composite. 

Caracterizaciones de Carbon Black con diferentes grados de oxidación  

 

SEM 

 

En la Figura 15 se puede observar la morfología del CB con diferentes tratamientos térmicos 

a 400°C durante 30 minutos y 1 hora, con diferentes flujos, nitrógeno y oxígeno, a una escala 

de 500 nm. Se logra notar un material ordenado y compuesto por granos que se ven definidos, 

manteniendo algunas características del CB, ya que está conformado por partículas esféricas 

aglomeradas y cada partícula esférica contiene partes amorfas que se encuentran 

principalmente en el núcleo y alrededor tiene capas grafíticas ordenadas orientadas de manera 

concéntrica con una estructura similar a la de una cebolla [27]. En el caso de las Figuras 15(c) 

y (d) correspondientes al tratamiento con oxígeno se ve solo un aumento aparente en el 

tamaño de los granos, pero manteniendo el orden que ha sido reportado [49]. Mientras que 

las Figuras 15(a) y (b) presentan aglomeraciones de los granos y en algunos casos la ruptura 

de estos granos.  

       

Figura 15. Imágenes SEM de tratamientos térmicos (a)CB.400°C.30min.N2 (b)CB.400°C.1hr.N2 (c)CB.400°C.30m.O2 

(d)CB.400°C.1hr.O2 

(a) (b) (c) (d) 
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Las imágenes SEM que se ven en la Figura 16 corresponden a las muestras donde se agregó 

un flujo de hidrógeno de 100 y 200 sccm con el objetivo de mejorar las características del 

CB al proporcionarle mayor energía. Si se comparan con los tratamientos de la Figura 15, se 

puede notar que las esferas o granos tienen una forma más definida, incluso partículas de 

tamaño más pequeño. Comparando las siguientes imágenes SEM entre sí, aparentemente, en 

el caso (b) se abrieron algunas esferas ya que en algunas partes del fondo se pierde la forma 

gradualmente. 

   

Figura 16. Imágenes SEM de tratamientos térmicos (a) CB.400°C.30min.N2400_H2100 (b) 

CB.400°C.30min.N2400_H2200 

En la Figura 17 se aprecian las imágenes realizadas con la técnica SEM y se puede ver la 

diferencia en la morfología de las muestras de acuerdo a la temperatura y la biomasa con la 

que se hizo el tratamiento. 

   

(a) (b) 

(a) (b) (c) 
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Figura 17.Imágenes SEM de los diferentes tratamientos térmicos (a) CB-Café.400°C.30min.N2_H2 (a’) CB-

Café.500°C.30min.N2_H2 (b) CB-Brócoli.400°C.30min.N2_H2 (b’) CB-Brócoli.500°C.30min.N2_H2 (c) CB-

Berro.400°C.30min.N2_H2 (c’) CB-Berro.500°C.30min.N2_H2 

En la siguiente Figura se presentan las imágenes SEM de las muestras CB-Café tratadas con 

ácido acético (vinagre) y diferentes tratamientos térmicos que fueron dados, se puede 

observar un cambio en la morfología del CB, pasando de ser un material conformado por 

partículas esféricas a un material con una morfología que no se encuentra definida, sin 

embargo, en el caso de la Figura 18(a) y 18(b) se nota una partícula mayor a 100 µm con 

poros definidos y semiordenados, mientras que en la Figura 18(c) se puede ver que las 

partículas no están definidas ni ordenadas. 

   

Figura 18. Imágenes SEM de tratamientos térmicos (a)V.CB-Café.400°C.N2_H2 (b)V.CB-Café.600°C.N2_H2 (c) V.CB-

Café.800°C.N2_H2 

(a’) (b’) (c’) 

(a) (b) (c) 



48 

 

Las muestras tratadas con ácido cítrico (limón) se pueden apreciar en la Figura 19, donde 

podemos observar que en al caso del CB-Café tratado a 400°C la partícula es similar a las 

Figuras 18(a) y 18(b), la cual está conformada por poros definidos que conforme incrementa 

la temperatura a 600°C y 800°C, aparentemente, no se ven tan profundos ni ordenados. En 

la Figura 18 (b) se puede ver que el material está conformado por diferentes capas lo cual se 

comprueba con la presencia de la banda 2D en el espectro Raman que se muestra en la Figura 

28. 

   

Figura 19.Imágenes SEM de tratamientos térmicos (a)L.CB-Café.400°C.N2_H2 (b)L.CB-Café.600°C.N2_H2 (c) L.CB-

Café.800°C.N2_H2 

ESPECTROSCOPÍA RAMAN 

 

Los espectros Raman obtenidos de las diferentes muestras de Carbon Black con diferentes 

tratamientos térmicos se presentan a continuación. En la Figura 21, se pueden ver los 

espectros Raman correspondientes a las muestras de CB que se obtuvieron a una temperatura 

de 400°C, con diferentes tiempos (30 min,1hr) y variando el gas utilizado en el proceso (N2, 

O2), donde se observan 3 bandas principales, las cuales coinciden con las bandas reportadas 

para materiales de carbono (Figura 20). La banda que se encuentra alrededor de 1350 cm-1 

se identifica como banda D, mientras que la que se encuentra entre los 1580 cm-1 es designada 

como la banda G y en el rango de los 2600-2900cm-1 se encuentran las bandas de segundo 

orden, comúnmente denominadas como bandas 2D. 

 

(a) (b) (c) 



49 

 

 

Figura 20. Bandas Raman encontradas en materiales carbonosos en la región espectral de 150 a 3400 cm-1 [59] 

 

La banda D se debe a presencia de defectos en la estructura reticular C-C de los materiales 

de carbono. La banda G está asociada con la estructura del carbono grafitico donde los 

átomos de C tienen hibridación sp2. En el caso de la banda 2D, se asocia con un proceso de 

dispersión de doble resonancia que involucra fonones con simetría E2g, esta banda puede 

resultar como consecuencia de algunos defectos de orientación y apilamiento, además se ha 

reportado que el incremento en la intensidad de esta banda indica la presencia de multicapas 

de grafeno [60] [61] [62] [63]. Estas bandas están presentes en los espectros Raman obtenidos 

de las muestras de la Figura 21, las cuales corresponden a las bandas características del 

Carbon Black, lo que indica que se conserva el material inicial, teniendo como única 

diferencia el cambio en la intensidad de las bandas, en los casos de los tratamientos térmicos 

que se hicieron durante 30 minutos, se tiene una mayor intensidad comparado con el 

tratamiento térmico de 1hr con O2, mientras que la mayor intensidad se da en el tratamiento 

con O2 de 1hr, no obstante, en todos los espectros se puede apreciar a simple vista una 

proporción entre las bandas G y D, indicando que el contenido grafitico y los defectos del 

material incrementan de manera proporcional [64]. Las intensidades relativas de estas bandas 

se pueden relacionar para tener datos un poco más precisos del grado de grafitización del 

carbono. Esta relación fue calculada con la siguiente fórmula: 

 

𝐼𝐷

𝐼𝐺
=

𝐼𝑛𝑡𝑒𝑛𝑠𝑖𝑑𝑎𝑑 𝑑𝑒 𝑙𝑎 𝑏𝑎𝑛𝑑𝑎 𝐷

𝐼𝑛𝑡𝑒𝑛𝑠𝑖𝑑𝑎𝑑 𝑑𝑒 𝑙𝑎 𝑏𝑎𝑛𝑑𝑎 𝐺
                                             (1) 
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Un resultado menor a uno, indica menos defectos por ende una estructura de carbón más 

ordenada, ya que se tendrá mayor cantidad de carbón en forma de grafito. Por el contrario, 

una relación mayor a uno, revela que la muestra está compuesta por estructuras de carbón 

amorfo, sugiriendo la presencia de más defectos en la estructura [64] [65]. 

 

En la Tabla 8 se muestra esta relación de intensidades obtenidas a partir de los espectros 

Raman de las muestras de CB a 400°C de la Figura 21. En el caso de las cuatro muestras se 

tiene una relación ID/IG menor a 1. 

  

Tabla 8. Relación entre la intensidad de la banda D y la banda G de los espectros Raman de la Figura 13 

Muestra 𝑰𝑫 𝑰𝑮 𝑰𝑫/𝑰𝑮 

CB.400°C.30min.N2 138.119 145.545 0.948 

CB.400°C.1hr.N2 88.391 93.515 0.945 

CB.400°C.30min.O2 145.167 150.966 0.961 

CB.400°C.1hr.O2 221.690 227.101 0.976 

 

En general, la relación ID/IG para el Carbon Black se encuentra entre 0.8 y 2.5, por lo que las 

muestras se sitúan dentro del rango, lo que sugiere que los tratamientos térmicos dados no 

modificaron la morfología del material, lo cual coincide con las imágenes SEM de la Figura 

15, donde se puede apreciar partículas con la morfología esférica reportada para el Carbon 

Black [66]. Por otra parte, el hecho de que la relación de ID con IG de un valor cercano a 1, 

sugiere que las muestras tienen menos defectos, pero no se habla de una estructura carbonosa 

tan ordenada, esto se debe a que las partículas de Carbon Black tienen un centro amorfo con 

agrupaciones grafíticas como se ve en la Figura 4.  
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Figura 21. Espectros Raman obtenidos de CB con tratamientos térmicos bajo diferentes condiciones de las muestras 

CB.400°C.30min.N2 , CB.400°C.1hr.N2,CB.400°C.30m.O2, CB.400°C.1hr.O2 

De acuerdo a la literatura, los espectros Raman del Carbon Black tienen 3 bandas principales 

(D, G y 2D) que pueden estar compuestas por más bandas, por lo tanto, en la Figura 22 se 

presentan los espectros Raman de las muestras anteriores con la deconvolución de sus 

respectivas bandas.  

 

 

(b) (c) 

(a) 
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Figura 22. Espectros Raman deconvolucionados de diferentes muestras (h) reportado para el Carbon Black [61]. 

(a)CB.400°C.30min.N2 (b)CB.400°C.1hr.N2 (c)CB.400°C.30m.O2 (d)CB.400°C.1hr.O2 

Los espectros Raman de la Figura 22(a-d) cuentan con diferentes bandas que han sido 

reportadas (Figura 22(h)). En el espectro de la muestra CB.400°C.30min.N2 solo se observan 

las bandas D y G, correspondientes a los defectos y el contenido grafitico, respectivamente, 

y la banda de segundo orden se compone por la banda 2D y la banda D+D’, esta última se 

encuentra alrededor de los 2900 cm-1 y se asocia con defectos presentes en la estructura del 

grafito, como sustitución de átomos de carbono, además se asocia con un proceso de 

dispersión de doble resonancia que involucra fonones iTO [65]. La muestra de la Figura 22(b) 

también presenta la composición de estas bandas de segundo orden, a su vez, cuenta con la 

banda D3 que se relaciona con carbones altamente amorfos, esta vibración se manifiesta a 

causa de los defectos del material como vacantes, átomos de sustitución o bordes [61], esto 

también causa la vibración de la banda D4 la cual se encuentra en el espectro del material de 

la Figura 22(c), que de igual manera cuenta con la banda D3 y D+D’. Finalmente, el espectro 

del CB tratado a 400°C con O2 durante 1 hr solo está compuesto por las bandas D, G y 2D, 

por lo que se puede decir que las muestras de la Figura 22(b) y (c) tienen más tipos de defectos 

en sus estructuras comparadas con las muestras de la Figura 14 (a) y (d). 

Tomando en cuenta la relación ID/IG calculada, las muestras que se hicieron con atmosfera 

de nitrógeno son las que tienen menor valor con respecto a las muestras realizadas con 

atmosfera de oxígeno, esto indica que las primeras tienen una estructura más ordenada, 

teniendo un valor de 0.948 para el tratamiento a 30 minutos y 0.945 para el de 1 hora, sin 

embargo,  el tratamiento de 1 hora con atmósfera de nitrógeno mostró las bandas D3 y D+D’ 

que están asociadas a diferentes tipos de defectos, y en el espectro Raman del tratamiento de 

(d) 
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30 minutos con atmósfera de nitrógeno solo está presente la banda D+D’, por lo cual se 

determinó que las condiciones con las que se debía seguir trabajando eran a 400°C durante 

30 min con atmósfera de N2, agregando un flujo de hidrógeno con el propósito de 

proporcionarle mayor energía al CB y mejorar sus características, para ello se varío el flujo 

a 100 y 200 sccm.  

En la Figura 23 se presenta una comparación de los espectros Raman de las muestras 

mencionadas con anterioridad, en estos casos siguen presentes las tres principales bandas 

características del CB, es notoria la diferencia entre ambos tratamientos térmicos, teniendo 

mayor intensidad en las bandas  en el caso de la combinación nitrógeno 400 sccm e hidrógeno 

100 sccm, en cuanto a las bandas D y G, cambia la proporcionalidad teniendo un ligero 

incremento en el caso del contenido grafitico, también se observa un aumento en la banda 

2D indicando multicapas en el material [61]. 

 

Figura 23. Espectros Raman obtenidos de CB con tratamientos térmicos con diferentes combinaciones de gas de las 

muestras CB.400°C.30min.N2400_H2100 y CB.400°C.30min.N2400_H2200 

La siguiente Tabla muestra la relación entre las intensidades relativas de las bandas D y G de 

las muestras anteriores, en el caso del material que se obtuvo con un tratamiento térmico con 

un flujo de H2 de 200 sccm,, dio un resultado mayor que el de la muestra realizada con un 

flujo de 100 sccm, esto indica un mayor ordenamiento en el material, además, esta última 

muestra tiene una relación ID/IG menor que las muestras de la Tabla 8, por lo tanto, la energía 

proporcionada por el flujo de H2 contribuyó a ese resultado.  
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Tabla 9. Relación entre la intensidad de la banda D y la banda G de los espectros Raman de la Figura 15 

Muestra 𝑰𝑫 𝑰𝑮 𝑰𝑫/𝑰𝑮 

CB.400°C.30min.N2400_H2100 237.571 254.363 0.933 

CB.400°C.30min.N2400_H2200 138.220 141.986 0.973 

 

A continuación se presentan las deconvoluciones de las muestras 

CB.400°C.30min.N2400_H2100 y CB.400°C.30min.N2400_H2200. Se puede observar que 

en ambos casos se tienen las bandas D, D3, G, 2D y D+D’, variando la intensidad de las 

mismas. En el caso de la banda D3, está presente en espectros de carbones amorfos, la muestra 

CB.400°C.30min.N2400_H2200 presenta una intensidad mayor con respecto a la intensidad 

de su banda G, esto puede relacionarse con la imagen SEM de la Figura 16(b) donde se 

observa la ruptura de algunas esferas, por ende la parte amorfa de las partículas de CB puede 

quedar expuesta y provocar la presencia de esta banda, además, la relación ID/IG (Tabla 9) de 

esta muestra es más cercana a 1, lo que sugiere una estructura de carbono más desordenada 

comparando con los resultados de la muestra CB.400°C.30min.N2400_H2100. 

La muestra CB.400°C.30min.N2400_H2100 tiene un valor de 0.933 en la relación ID/IG, el 

cual es menor que los valores de las muestras de la Tabla 8, lo cual es conveniente para la 

aplicación de eliminación de metales pesados en agua, ya que mientras se tiene un valor 

menor en la relación ID/IG el área superficial del material es mayor [67]. 

 

Figura 24. Espectros Raman deconvolucionados de las muestras (a) CB.400°C.30min.N2400_H2100  

(b) CB.400°C.30min.N2400_H2200 

En la Figura 25 se compara el espectro Raman del tratamiento térmico al CB por 30 minutos 

con un flujo de 200 sccm de Nitrógeno, comparado con el de la muestra que se realizó con 

(a) (b) 
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un flujo de Nitrógeno 400 sccm-Hidrógeno 100 sccm, donde se puede notar un aumento en 

la intensidad de las bandas G, D y 2D en el caso de la combinación de gases (N2-H2), tomando 

en cuenta esto y lo expuesto acerca de la relación ID/IG, se optó por continuar con una 

temperatura de 400°C por un tiempo de 30 minutos, con un flujo de H2 y N2. 

 

Figura 25. Comparación de espectros Raman de tratamientos térmicos con diferentes gases 

De acuerdo a lo reportado, el nitrógeno mejora la actividad fotocatalítica de materiales 

carbonosos, lo cual ayuda a eliminar contaminantes del agua [68], por lo que se busca dopar 

el CB con nitrógeno.  Con respecto a la caracterización EDS de las muestras anteriores, se 

notó que ninguna tiene como compuesto nitrógeno, y para evitar obtener el dopado de las 

muestras por medio de tratamientos a temperaturas muy altas, se decidió ocupar una fuente 

adicional de nitrógeno, en este caso, carbones obtenidos a partir de biomasa. Se realizó un 

análisis EDS (Figura 32) para, a partir de las biomasas disponibles, elegir las que tuvieran un 

mayor contenido de nitrógeno.  
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Se hicieron 3 diferentes materiales compuestos por CB y carbones provenientes de biomasas, 

(café, brócoli, berro), en la Figura 26 se pueden ver los espectros Raman de los diferentes 

tratamientos térmicos realizados a estos compuestos, por cada muestra se hizo un tratamiento 

a 400°C y otro a 500°C, cada uno durante 30 minutos con una combinación de flujos de H2 

y N2; es notorio que hubo un incremento en la intensidad de las bandas D, G y 2D, 

principalmente en la 2D, teniendo las bandas con mayor intensidad en el caso de la muestra 

CB-Café.400°C.N2H2, esto indica que se tiene un material con multicapas pero además puede 

deberse a los defectos. 

Lo anterior, es coincidente con las imágenes SEM de la Figura 17(a), donde se pueden 

apreciar distintas capas de un CB poco uniforme en algunas zonas. Por otro lado, la relación 

proporcional entre la banda G y D cambia drásticamente con respecto a las muestras 

presentadas previamente, ya que la banda que indica el contenido grafitico es mayor que la 

banda correspondiente a los defectos, respectivamente, este cambio se da en todos los casos 

en mayor o menor medida. 

 

Figura 26. Espectros Raman obtenidos de CB-Biomasa variando su temperatura 

Los resultados de la proporción ID/IG se encuentran detallados en la Tabla 10, donde se puede 

observar que la muestra CB-Café con un tratamiento térmico a 400°C fue la que resultó con 

un valor menor en esta proporción indicando que tiene un mayor contenido grafitico, siendo 

la más ordenada con respecto al resto.  
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Tabla 10. Relación entre la intensidad de la banda D y la banda G de los espectros Raman de la Figura 18 

Muestra 𝑰𝑫 𝑰𝑮 𝑰𝑫/𝑰𝑮 

CB-Café.400°C.N2_H2 1252.065 1822.683 0.686 

CB-Café.500°C.N2_H2 788.218 1082.365 0.728 

CB-Brócoli.400°C.N2_H2 454.019 524.075 0.866 

CB-Brócoli.500°C.N2_H2 493.452 511.490 0.964 

CB-Berro.400°C.N2_H2 337.734 398.276 0.847 

CB-Berro.500°C.N2_H2 708.679 814.369 0.870 

 

Además, se puede ver la relación entre este factor de proporción y la temperatura a la que se 

hicieron los tratamientos térmicos, ya que, en todos los casos, a 400°C la relación ID/IG es 

menor que en los tratamientos hechos a 500°C. Otro aspecto que influye en esta relación es 

el tipo de biomasa que se utilizó teniendo mayor grafitización en las muestras con café y 

menor grafitización en las muestras con brócoli, mientras que las muestras con berro quedan 

entre ambas.  

 

  

  

(a) (a’) 

(b) (b’)

000 
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Figura 27. Espectros Raman deconvolucionados de las muestras (a) CB-Café.400°C.N2_H2  

(a’) CB-Café.500°C.N2_H2 (b) CB-Brócoli.400°C.30min.N2_H2 (b’) CB-Brócoli.500°C.30min.N2_H2 (c) CB-

Berro.400°C.30min.N2_H2 (c’) CB-Berro.500°C.30min.N2_H2 

La Figura 27 muestra los espectros Raman de las muestras del material compuesto por CB 

con diferentes biomasas con sus respectivas deconvoluciones. En general, en la 

deconvolución de todos los espectros se observa la banda G y D a diferentes intensidades, 

específicamente en los casos de las muestras con CB-Berro, tienen una banda G con una 

mayor intensidad que la banda D, esto puede deberse al tipo de estructura que se formó, como 

se puede ver en la Figura 17(c), el CB-Berro a 400°C presenta una morfología porosa y en 

algunas partes de la zona analizada se ve ordenada. Por otro lado, en todos los espectros es 

notorio el aumento en la aparición de bandas que corresponden a los defectos, como es el 

caso de las bandas D3 y D4 las cuales aparecen en carbones amorfos, esto puede ser a causa 

del CB y la biomasa con alto contenido de carbono. 

 

Las bandas D’, 2D’ y G’ se asocian a defectos tipo sp3 en la estructura del grafito como lo 

son impurezas que se pueden deber a la presencia de átomos de oxígeno, nitrógeno o 

hidrógeno en la estructura, la ausencia de átomos de carbono o bordes planos de grafeno, se 

ha reportado la descomposición de la banda de segundo orden en distintas bandas de defectos 

de este tipo en muestras de grafeno con multicapas [59].  

 

(c’) (c) 
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Las bandas 2D+D’ y D+G surgen de la superposición de 2 bandas diferentes, la primera, que 

está compuesta por la banda 2D y D’ puede dar información acerca del grado de defectos 

tipo sp3 con respecto a su intensidad, esta banda solo se encuentra presente en la muestra 

CB-Brócoli.400°C.N2_H2. La segunda banda mencionada, está compuesta por las bandas D 

y G, y su intensidad puede relacionarse con el grado de desorden en la estructura del CB en 

sus zonas grafíticas. Esta banda se encuentra en todos los espectros, si se comparan las 

intensidades entre sí, los materiales compuestos con más desorden en su estructura son las de 

CB-Café, seguido de CB-Berro y finalmente las de CB-Brócoli, aunque esto puede sonar 

contradictorio con respecto a lo dicho en la Tabla 10 que las muestra de CB-Café tienen 

mayor grafitización y por ende mayor orden en su estructura, una cosa no desmiente a otra. 

Visto desde otra perspectiva, es lógico que esto suceda, ya que al tener mayor contenido 

grafítico habrá mayores lugares donde surjan defectos, en cambio en las estructuras de CB-

Brócoli y CB-Berro al tener menos zonas grafíticas, habrá un menor número de defectos 

característicos de la banda D+G. Tomando a consideración el grado de grafitización de la 

muestra de CB-Café.400°C.N2_H2, las características de su espectro Raman y su 

composición (Figura 33), se decidió continuar con esta muestra variando su temperatura para 

ver si esto mejoraba la estructura del material y por lo consiguiente tener condiciones 

favorables para la eliminación de metales pesados en el agua. 

 

Como se mencionó en el Capítulo II, al material compuesto por CB-Café, se dieron 

tratamientos con ácido acético (vinagre) y ácido cítrico (limón), esto con el objetivo de ver 

si se pueden eliminar los elementos orgánicos presentes en el material. Posteriormente se 

realizaron tratamientos térmicos a 400°C, 600°C y 800°C. Los espectros Raman obtenidos 

se presentan en la Figura 28, donde se puede observar que en todos los casos se mantienen 

las bandas G, D y 2D, la muestra L.CB-Café.400°C.30min.N2 H2 tiene una mayor intensidad 

en las tres bandas con respecto a las otras muestras, además, la banda G es más intensa con 

respecto a la banda D, lo que sugiere que el material tiene mayor contenido grafitico y menos 

defectos, por otra parte, la intensidad de la banda 2D indica que el material está conformado 

por múltiples capas [64]. Sucede algo similar con la muestra V.CB-Café.400°C.30min.N2 H2 

donde la banda G es mayor a la banda G, pero en este caso la banda 2D es más intensa. 
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Figura 28. Espectros Raman de los tratamientos térmicos realizados al material compuesto CB-Café  

Se puede apreciar que, al incrementar la temperatura, la intensidad de las bandas disminuye., 

tanto en los tratamientos hechos con ácido acético (vinagre) como en los tratamientos con 

ácido cítrico (limón). En el primer caso, las muestras realizadas a 400°C y 600°C mantienen 

una relación similar entre la banda G y D, solo varía su intensidad, mientras que en los 

tratamientos realizados con ácido cítrico, existe una diferencia significativa en la un 

intensidad y relación de las bandas G y D, ya que en los térmicos de 600°C y 800°C se 

observa que ambas bandas son proporcionales, por el contrario del tratamiento a 400°C, 

donde el contenido grafitico indicado por la banda G es mayor a los defectos del material 

representados por la banda D [64]. 

Lo anterior es consistente con las imagenes SEM mostradas, ya que en los casos donde el 

material tiene mayor contenido grafítico que defectos se puede observar una morfología 

porosa y ordenada en la partícula, como lo muestran las Figuras 18(a), 18(b) y 19(a), 

correspondientes a las muestras V.CB-Café.400°C.N2 H2, V.CB-Café.600°C.N2 H2  y  L.CB-

Café.400°C.N2 H2. Esto se puede ver con mayor claridad en la Tabla 11, donde las muestras 

que se mencionan, tienen un valor de ID/IG de 0.607, 0.713 y 0.652, esto significa que hubo 

una mejora significativa con respecto a las muestras analizadas anteriormente en el caso de 

los tratamientos con limón y vinagre a 400°C, ya que los resultados de esta relación son 

cercanos a valores reportados para muestras con alto contenido de grafeno [69]. 
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Tabla 11. Relación entre la intensidad de la banda D y la banda G de los espectros Raman de la Figura 20 

Muestra 𝑰𝑫 𝑰𝑮 𝑰𝑫/𝑰𝑮 

V.CB-Café.400°C.N2_H2 1170.249 1926.776 0.607 

V.CB-Café.600°C.N2_H2 1134.682 1589.654 0.713 

V.CB-Café.800°C.N2_H2 226.516 252.753 0.869 

L.CB-Café.400°C.N2_H2 1330.160 2039.174 0.652 

L.CB-Café.600°C.N2_H2 660.878 685.365 0.964 

L.CB-Café.800°C.N2_H2 425.914 478.387 0.890 

 

Las deconvoluciones de los espectros de las muestras anteriores se presentan en la Figura 29, 

en todos los casos se encuentran presentes las bandas D y G a diferentes intensidades, una 

vez más se confirma que las muestras con mayor grafitización son las de 400°C, ya que es 

visible que la banda G tiene una mayor intensidad que la banda D, al contrario de las muestras 

de 600°C y 800°C. La banda D3 se encuentra en todos los espectros a excepción de la muestra 

V.CB-Café.600°C, esta banda es causada por defectos contenidos en el CB. 

En estos casos ya no aparece la banda D’, como en los espectros de la Figura 27, sin embargo 

la banda 2D’ se mantiene presente en todas las muestras, debido a que son defectos en la 

estructura del grafito o bordes planos de grafeno, mientras que la banda G’ solo se encuentra 

en la muestra L.CB-Café.400°C. La banda compuesta, 2D+D’ solo se encuentra ausente en 

el caso de la muestra L.CB-Café.800°C, esta banda también puede dar indicios acerca de la 

presencia de enlaces carbono-oxígeno, y de acuerdo a la Figura 26, esta muestra es la que 

menor contenido de oxígeno tiene, lo que puede ser una de las causas por las que no se tiene 

este modo vibracional [70]. 

 

La intensidad de la banda D+G varía entre las muestras V.CB-Café.400°C, V.CB-

Café.800°C, L.CB-Café.400°C y L.CB-Café.800°C, en los casos de las primeras muestras la 

intensidad es menor que la de las últimas mencionadas. También, se puede mencionar el 

efecto de la temperatura, conforme esta se incrementa, los defectos asociados a la banda 

decrementan, reflejándose en su intensidad, por otro lado, a 600°C la banda D+G no está 

presente. 
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Figura 29. Espectros Raman deconvolucionados de las muestras(a)V.CB-Café.400°C.N2_H2 (b)V.CB-Café.600°C.N2_H2 

(c) V.CB-Café.800°C.N2_H2 (d)L.CB-Café.400°C.N2_H2 (e)L.CB-Café.600°C.N2_H2 (f) L.CB-Café.800°C.N2_H2 

 

EDS 

Lo resultados de esta caracterización para las muestras anteriores, se comparan en la Figura 

30 con respecto a su contenido de C, O y N. En la mayoría de los casos se tiene un alto 

contenido de Carbono, pero en el EDS se observó que también todas las muestras tienen un 

(a) (b) 

(c) (d) 

(e) (f) 
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cierto porcentaje de Azufre, el cual proviene del caucho de las llantas de donde se obtiene el 

CB [66] pero no se conserva nada de nitrógeno en la muestra. 

 

Figura 30.Contenido de C, O y N de las muestras (a) CB.400°C.30min.N2 (b) CB.400°C.1hr.N2 (c) CB.400°C.30min.O2 

(d)CB.400°C.1hr.O2 

A pesar de que la morfología y el ordenamiento de ambas muestras son diferentes, su 

composición es bastante similar, con los mismos elementos y porcentajes similares en 

contenido de C y O, sin presencia de nitrógeno en la muestra, como se puede ver en la Figura 

31. 

 

Figura 31.Contenido de C, O y N (e) CB.400°C.30min.N2400_H2100 (f) CB.400°C.1hr.N2400_H2200 
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Biomasas calcinadas 
 

De acuerdo a las caracterizaciones EDS de perejil, berro, apio, café y brócoli, se tiene en la 

Figura 32 un gráfico que refleja el contenido de nitrógeno, carbono y oxígeno en cada 

muestra, haciendo notar que las más apropiadas son el berro, brócoli y café. 

 

Figura 32.Contenido de nitrógeno, carbono y oxígeno de las diferentes biomasas calcinadas 

Así que se trabajó con estas 3 biomasas, juntándolas con CB para realizar las muestras 

siguientes y evaluar si mejoran las propiedades del material inicial, que tendrán tratamientos 

térmicos de 400 y 500 °C para cada muestra. 

En la Figura 33 se muestra un gráfico basado en la caracterización EDS obtenidas para las 

muestras de CB-Biomasa, considerando únicamente los elementos C, N y O, donde se puede 

observar que las muestras de CB-Brócoli son las que contienen un mayor porcentaje de 

Nitrógeno después del tratamiento térmico. Por otro lado, el mayor contenido de carbono lo 

conservó la muestra CB-Café a 400°C. 
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Figura 33. Composición de las muestras (g) CB-Café.400°C.N2_H2 (h) CB-Café.500°C.N2_H2 (i) CB-

Brócoli.400°C.N2_H2 (j) CB-Brócoli.500°C.N2_H2 (k) CB-Berro.400°C.N2_H2 (l) CB- Berro.500°C.N2_H2 

 

En la Figura 34 se compara al contenido de C, N y O de las muestras CB-Café, donde las 

muestras de L.CB-Café a 400°C y 600°C son las que tienen un mayor contenido de nitrógeno 

con respecto a las demás muestras, esto ayuda a que el material tenga mejor actividad 

fotocatalítica favoreciendo la eliminación de contaminantes en el agua [68]. Además, ésta 

muestra cuenta con un mayor contenido de oxígeno lo cual también ayuda a la reducción de 

contaminantes en el agua [71]. 

 

Figura 34. Contenido de Carbono, Nitrógeno y Oxígeno de muestras CB-Café con tratamiento ácido a diferentes 

temperaturas 
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Caracterizaciones de NPs de TiO2 con diferentes grados de oxidación 

 

Para ello se realizaron diferentes síntesis, variando el extracto natural o su concentración, en 

algunos casos la síntesis se hizo con un extracto natural recién filtrado y en otros casos con 

un extracto que tenía días de reposo con materia orgánica visible; así como el tipo de extracto, 

se hicieron síntesis con extracto hecho con etanol y otras con extracto realizado con agua. 

Este tipo de variaciones en la síntesis se hicieron para ver si tenían algún efecto con el 

resultado, se logró determinar que esto afecta en el tamaño de partícula obtenido mediante la 

técnica DLS.  De todas las pruebas realizadas, se obtuvieron tamaños de partícula desde los 

50-60 nm hasta las 28-30nm. A continuación, se muestran las caracterizaciones realizadas a 

la mejor muestra que resultó, hablando en términos de tamaño, resultaron las más pequeñas. 

Se tomó en cuenta ese parámetro para la elección, debido a que a menor tamaño su área 

superficial es mayor. 

SEM 

 

En estas imágenes, específicamente en la Figura 35(b) y (c) la morfología de las NPs de TiO2 

se ve muy ordenada, en el caso (c) las partículas se ven de tamaños diferentes, pero a su vez 

en algunas zonas puede parecer que solo se encuentran aglomeradas, estas partículas 

presentan una morfología esférica. 

 

 

Figura 35.Imágenes SEM de la muestra 5.NPsTiO2 a diferentes escalas (a) 2 µm (b) 1 µm (c) 500 nm 

 

 



67 

 

ESPECTROSCOPÍA RAMAN  

 

El espectro obtenido de la Figura 36 corresponde a la muestra 5.NPs TiO2 el cual, concuerda 

con las bandas características típicas de la fase anatasa del TiO2 ya que son coincidentes 

coincidentes en 144 (Eg), 197 (Eg), 399 (B1g),513 (A1g), 519 (B1g), y 639 cm-1 (Eg) [72]. 

 

Figura 36. Espectro Raman de NPs TiO2 

 

EDS 

En la Figura 37 se puede observar una comparación de la composición de las primeras 

nanopartículas obtenidas (1.NPsTiO2), unas nanopartículas sintetizadas con extracto acuoso 

(2.NPsTiO2) y la muestra realizada con extracto de etanol que tienen un menor tamaño 

(5.NPsTiO2). Se puede notar que la primera cuenta con un 61.58% de Titanio y 32.63% de 

oxígeno, se tiene un porcentaje ligeramente menor de contenido de Ti y O, en la muestra 

2.NPsTiO2, con tan solo un 55.10% y 43.56%, correspondientemente, mientras que la 

muestra 5. NPsTiO2 esta compuesta mayormente por Titanio  y Oxígeno, sumando el 97.48% 

de su total de % en masa, donde la mayoría corresponde al Titanio. 
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Figura 37. Contenido de O y Ti en diferentes muestras de NPs de TiO2 

DLS 

Una de las características de la muestra 5.NPs TiO2, es que se hizo extracto de brócoli 

agregando 40 mL de etanol, inmediatamente después de que se filtró, se utilizó para la síntesis 

de las nanopartículas, también fue medido el tamaño de partícula al terminar los lavados, lo 

cual ayudó a evitar aglomeraciones en la muestra, obteniendo un tamaño de partícula 

promedio de 31.42 nm, como se puede ver en la Figura 38. 

 

Figura 38.Medición DLS tamaño promedio de partícula 5.NPs TiO2 
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FTIR 

En la Figura 39 se muestra el espectro FTIR obtenido para la muestra de nanopartículas de 

TiO2 en un rango de 850 a 4000 cm-1. Se marcaron las bandas más notorias del espectro, la 

información que podemos obtener a partir de esto, es que la posición de los picos coincide 

con las bandas de adsorción características del dióxido de titanio, por lo que se confirma que 

el material obtenido es TiO2.  

 

Figura 39. FTIR NPs TiO2 

Las bandas de 1200 a 1600 cm-1 son vibraciones correspondientes al enlace Ti-O del titanio 

en fase anatasa, mientras que las vibraciones de los grupos OH se encuentran en el rango de 

3200 a 3600 cm-1. 

 

UV-VIS 

Para analizar las propiedades ópticas de las nanopartículas, como la absorbancia y el band 

gap, se utilizó la técnica UV-Vis. En la Figura 40 a) se muestra la absorbancia de la muestra 

en el rango de 300 a 800 nm. Se pueden observar dos picos en la región de 250 a 400 nm, el 

primer pico se encuentra en una longitud de onda de 270 nm con una absorbancia de 0.51, 

mientras que el pico de 354 nm es ligeramente más intenso con una absorbancia de 0.57 lo 

que significa que la absorbancia en la región UV es mejor. 
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Figura 40. a)UV-Vis espectro de absorbancia de NPs de TiO2  obtenidas con síntesis verde b)Gráfica Tauc con línea 

tangente para calcular el band gap del material 

Por otro lado, en la Figura 40 b) se puede observar la gráfica Tauc junto con la línea tangente 

trazada para obtener la energía de banda prohibida del semiconductor (Eg) el cual es de 2.6 

eV. De acuerdo a lo reportado, el TiO2 es un semiconductor de banda indirecta con un ancho 

de banda de energía prohibida de 3.2 a 3.5, por lo que existe la posibilidad que el cambio del 

Eg que se tuvo en el material, puede ser debido a defectos del material presentes resultantes 

del método utilizado para hacer la síntesis, además, se debe tomar en cuenta que al reducir el 

tamaño del TiO2 a rangos nanométricos, esto puede tener efecto en la banda prohibida [73] 

[74]. 

 

Caracterizaciones de material composite CB@TiO2 

 

Se hicieron tres diferentes composites de acuerdo a los resultados de las muestras que podrían 

cumplir con el objetivo principal propuesto en este trabajo. Se decidió hacer un 

nanocomposito de Carbon Black con nanopartículas de dióxido de titanio (CB-TiO2 NPs) 

para tener valores de referencia y observar si los tratamientos dados a las muestras de CB 

mejoran los resultados de adsorción de arsénico en el agua. Se tomaron dos muestras más 

para hacer un nanocomposito considerando las características obtenidas de estos materiales, 

como su contenido en nitrógeno, oxígeno y porosidad, ocupando la muestra de Carbon Black 

con berro tratado a 400°C (CB-Berro.400°C.TiO2 NPs) y Carbon Black con café tratado con 

ácido cítrico (limón) con un tratamiento térmico de 400°C(L.CB-Café.400°C. TiO2 NPs). 
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Por el momento solo se cuentan con las caracterizaciones SEM, Raman, DLS, FTIR de las 

muestras CB-TiO2 NPs y CB-Berro.400°C.TiO2 NPs, las cuales se muestran a continuación. 

SEM 

 

En la Figura 41 se muestran las imágenes SEM de los nanocompositos obtenidos, como se 

puede ver, en ambos casos se tiene una morfología esférica, para el caso de la muestra CB-

TiO2 NPs es algo que se esperaría tener, ya que tanto el Carbon Black como las 

nanopartículas presentan morfología esférica, como se observa en la Figura 41(A) y 41(B), 

incluso con las imágenes mostradas en estas figuras, se podría especular donde está 

localizado cada material debido al contraste de colores, ya que la tonalidad gris 

correspondiente al CB es más oscura que la de las nanopartículas, y en la Figura 41(a) algunas 

partículas son más oscuras que otras. Por otro lado, esto no  es algo que se esperaría en el 

caso de la muestra que contiene CB-Berro, ya que la imagen SEM de este material muestra 

una estructura porosa, por lo que se esperaría que las nanopartículas se situaran dentro de 

estos poros, sin embargo, también se observa una combinación de partículas de las dos 

tonalidades, aunque predominan las de un gris claro asociado a las nanopartículas de TiO2 

simplemente con estas imágenes no se puede tener la certeza que se tenga el material 

compuesto, para ello se realizaron otras caracterizaciones. 

 

Figura 41. Imágenes SEM de (A) Carbon Black [49] (B) TiO2 NPs (a) CB-TiO2 NPs (b)CB-Berro.400°C.TiO2 NPs 
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ESPECTROSCOPÍA RAMAN 

 

Los espectros obtenidos de la Figura 42 corresponden a las muestras CB-TiO2 NPs y CB-

Berro.400°C.TiO2 NPs los cuales, concuerda con las bandas características reportadas para 

la fase anatasa del TiO2 ya que tiene bandas coincidentes en 144 (Eg), 197 (Eg), 399 (B1g),513 

(A1g), 519 (B1g), y 639 cm-1 (Eg) [72], a pesar de ser un material que contiene Carbon Black, 

sus bandas características no se encuentran en el espectro. 

 

Figura 42. Espectro Raman de las muestras (a) CB-TiO2 NPs (b)CB-Berro.400°C.TiO2 NPs 

En la Figura 43 se hace una comparación de los espectros Raman de las muestras CB-TiO2 

NPs y CB-Berro.400°C.TiO2 NPs con el espectro de una muestra de TiO2 NPs, se observa 

que las bandas características coinciden en los tres casos, solo tienen como diferencia su 

intensidad ya que se tiene una interacción en los materiales el caso de la muestra con CB-

Berro es mayor, esto puede significar que el TiO2 cubrió el CB ya que la principal vibración 

correspondiente al enlace O-Ti-O en 144 cm-1 presenta una intensidad como la de las 

nanopartículas solas.   

A la derecha se puede observar una comparación de los espectros de las muestras 

mencionadas anteriormente comparadas con el espectro de la muestra CB-Berro.400°C.N2H2 

en el rango de 1000 cm-1 a 3500 cm-1 donde se aprecia que el compuesto conformado por 

CB-TiO2 NPs y las nanopartículas de TiO2 se ven como una línea recta, mientras que la 

muestra que tiene CB-Berro.TiO2 NPs presenta una banda en el rango correspondiente a la 

banda 2D con una menor intensidad, lo cual indica la presencia del CB-Berro. Esto se puede 

observar mejor en la Figura 43(b), con la deconvolución del espectro del composite con CB-

Berro, son notorias las bandas D, G, 2D y 2D’, las cuales se recorrieron ligeramente debido 

(a) 
(b) 



73 

 

a defectos en el material. También se pueden ver otras bandas, las que pueden atribuirse a 

defectos del CB o a vibraciones de carbonilos o enlaces C-H, C-N [75]. 

        

Figura 43. (a)Comparación de los espectros Raman de las muestras CB@TiO2 NPs, CB-Berro.400°C@TiO2 NPs, TiO2 

NPs y CB-Berro.400°C.N2H2 (b) Deconvolución del espectro Raman de CB-Berro.400°C@TiO2 NPs en el rango de 1000 

cm-1 a 3500 cm-1comparado con el espectro de la muestra CB-Berro.400°C.N2H2 

 

EDS 
 

En la siguiente Figura se presenta la composición de ambas muestras, donde podemos ver 

que en el caso del composite CB@TiO2 NPs predominan el oxígeno y el titanio, teniendo un 

porcentaje bajo de carbono y el composite CB-Berro.400°C@TiO2 NPs también está 

compuesto por titanio y oxígeno en su mayoría, aquí la cantidad de carbono aumenta en 

comparación del caso anterior, además que se mantienen elementos provenientes del berro 

como potasio, calcio, fosforo y magnesio. 

  

Figura 44. EDS de las muestras (a) CB@TiO2 NPs (b)CB-Berro.400°C@TiO2 NPs 

(a) 

(b) 

(a) (b) 
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Con los resultados de la Figura 44, se puede corroborar que se tiene un material composite 

debido a que los elementos por los que se encuentra conformado el material pertenecen 

ambos materiales utilizados, a pesar que en el espectro Raman no es clara la presencia de las 

bandas características del Carbon Black. 

 

FTIR 

En la Figura 45 se muestra el espectro FTIR, donde se presentan vibraciones 

correspondientes al CB y al dióxido de titanio. En el caso del nanocomposito CB@TiO2 NPs 

se ven claras las bandas en 1056 cm-1 y 1126 cm-1, la primera banda se asigna a una vibración 

de estiramiento C-O, mientras que la segunda banda se debe a una vibración de estiramiento 

del grupo Ti-O-Ti que se da en el TiO2 en fase anatasa; la intensidad de las bandas disminuye 

en el caso del nanocomposito de CB-Berro@TiO2 NPs. En la región de 1646 cm-1 se puede 

asignar a una vibración de estiramiento antisimétrica (C=O), amida (C=N) o (COOH), 

también puede indicar un mayor porcentaje de absorbancia en la región infrarroja [76] [51]. 

 

Figura 45. Espectro FTIR de composites obtenidos 

Las bandas de 1980 cm-1 a 2110 cm-1 corresponde a las típicas vibraciones de estiramiento 

asimétrico del CO2 presentes en el CB. En este material también se presenta una banda débil 

entre 3000 - 3200 cm-1 la cual, se puede ver que se intensifica en el caso de ambos 

nanocompositos debido a que en el TiO2 se presentan las vibraciones asimétricas de 

estiramiento del grupo hidroxilo, O-H [66] [51]. Considerando las caracterizaciones SEM, 
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Raman, EDS y que en el espectro FTIR se presentan vibraciones características tanto del CB 

como del TiO2, se puede confirmar que se obtuvieron materiales composites. 

 

Caracterización de pruebas preliminares de filtración 

 

Para analizar la concentración de Arsénico antes y después de ser filtrada por las membranas, 

se utiliza la técnica de Emisión Atómica de Plasma, sin embargo, por problemas técnicos, se 

está en espera de que se realicen estas pruebas. Debido a esto, se optó por realizar una prueba 

con un test visual que permite un análisis semicuantitativo de la concentración de As en agua. 

El método del test realizado, consiste en la adición de zinc y un ácido sólido a la solución de 

Arsénico, esto provoca la liberación de hidruro de As, lo cual da lugar a una reacción en la 

zona de la tira de ensayo que contiene mercurio (II), esto forma halogenuros pardo-amarillos 

mixtos de arsénico y mercurio. Finalmente se hace la comparación visual de la zona de 

reacción de la tira de ensayo con una escala colorimétrica establecida que va a indicar la 

concentración en mg/l de As. 

Se analizaron 3 muestras, la solución de óxido de Arsénico (III), y las soluciones filtradas 

por las membranas realizadas con los nanocompositos CB-Berro@TiO2 NPs y L.CB-

Café.400°C@TiO2 NPs. Cabe mencionar que la solución solo se filtró una vez en el caso de 

las pruebas con ambas membranas.  

En la siguiente Imagen se pueden ver fotografías del test utilizado, la escala colorimétrica de 

referencia para saber la concentración de As de las soluciones y el análisis de estas muestras, 

la primera es la muestra de referencia, se refiere a la solución de óxido de Arsénico (III). En 

el caso de M1, corresponde a la muestra filtrada por la membrana de CB-Berro.400°C@TiO2 

NPs y la muestra M2, es la solución filtrada por la membrana de L.CB-Café.400°C@TiO2 

NPs. 
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Imagen 7. Fotografías de test de Arsénico realizado a tres muestras a) Test de As b) Comparación visual de colorimetría 

c) y d) Tiras reactivas de las muestras analizadas 

 

En las fotografías de la Imagen 7 se pueden apreciar las tiras reactivas resultantes asociadas 

a las diferentes muestras. En el caso de la Imagen 7 d) no se observa una diferencia notable 

en el color de las tiras en la zona que reaccionaron, indicando que las 3 soluciones analizadas 

tienen una concentración de 3 mg/L si se compara con la colorimetría de referencia mostrada 

por el test (Imagen 7 a)). Por otro lado, en la Imagen 7 b) y c) se observa una ligera diferencia 

en la tonalidad del café, teniendo un color oscuro en la tira de referencia, y un color café un 

poco más claro en el caso de las tiras asociadas a las muestras M1 y M2, lo cual puede indicar 

que en realidad la concentración de As podría encontrarse en un valor entre 1.7 y 3 mg/l, 

dependiendo que tan claro sea el color ante la percepción del observador. Al ser una prueba 

semicuantitativa, no se pueden extraer valores exactos de la concentración de As en las 

muestras, sin embargo, puede ser una manera rápida para saber si las membranas están 

cumpliendo con el objetivo de eliminar el contaminante.  

Por otro lado, en la Imagen 8 se presenta una fotografía de las membranas utilizadas para las 

pruebas de filtración, tomada a contra luz, donde es notoria una diferencia en el color de 

ciertas zonas de cada membrana, teniendo una mayor área oscura en el caso de M1, mientras 

que en M2 se pueden apreciar pocas áreas oscuras, lo cual se puede relacionar con la 

adsorción de As por la membrana. Esto sería coincidente con el test realizado a las muestras, 

ya que en la Imagen 7 c) la tira reactiva correspondiente a M1 manifiesta un color ligeramente 
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más claro que la tira reactiva asociada a M2,  por lo que se podría considerar que sí hubo una 

eliminación de arsénico por parte de las membranas, no obstante, puede que la concentración 

de la solución utilizada para estas pruebas fue demasiado alta comparada con el área de las 

membranas, lo que pudo provocar una saturación del material impidiendo una mayor 

filtración del contaminante.  

 

Imagen 8. Fotografía a contra luz de membranas utilizadas para pruebas de filtración de As 

Con base en los resultados anteriores, se puede inferir que la membrana hecha con el material 

CB-Berro.400°C@TiO2 NPs (M1) fue más efectiva en la eliminación de arsénico en agua 

comparada con la membrana que se realizó con el material L.CB-Café.400°C@TiO2 NPs 

(M2). Si esto es relacionado con el factor ID/IG de cada material, la muestra L.CB-Café.400°C 

resultó con un valor de 0.652 lo que puede indicar una mayor porosidad que la muestra de 

CB-Berro, la cual tuvo un valor de 0.847, a pesar de eso, la segunda tuvo una mayor 

reducción aparente de As.  

Esto puede deberse a factores como la profundidad del poro, ya que es posible que un material 

con un área superficial grande tenga poros poco profundos mientras que un material con área 

superficial menor puede tener poros más profundos. Este puede ser el caso del CB-Berro, al 

tener poros más profundos, favorece la adsorción de contaminantes [77] [78]. 
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CONCLUSIONES 

 

Se lograron obtener dos membranas con las muestras CB-Berro.400°C.N2 H2 y L.CB-

Café.400°C.N2 H2 con nanopartículas de dióxido de titanio mediante química verde, y se 

realizaron pruebas preliminares de adsorción, a partir de una solución de óxido de As(III) en 

agua con una concentración de 3mg/l. 

Las pruebas preliminares para determinar si hubo un cambio de concentración de As en la 

solución filtrada por las membranas, es una prueba visual para análisis semicuantitativos, por 

lo tanto, para tener resultados más precisos, se debe hacer un análisis con la técnica de 

espectrometría de emisión atómica de plasma. 

En el caso de la membrana realizada con CB-Berro@TiO2 NPs, se obtuvo un ligero cambio 

en la concentración de As con un valor entre 1.7- 3 mg/l. 

La membrana realizada con el composite L.CB-Café @TiO2 NPs, no mostró un cambio 

perceptible en la prueba preliminar de adsorción de As. 

Se obtuvieron diversas muestras de Carbon Black con diferentes grados de oxidación, 

mediante tratamientos térmicos variando la temperatura, el flujo de gas y el tiempo. 

Se logró la obtención de materiales compuestos por Carbon Black con carbones obtenidos a 

partir de biomasas con el objetivo de dopar las muestras con nitrógeno, consiguiendo 

muestras de CB-Café, CB-Brócoli y CB-Berro. 

Se lograron distintas muestras de nanopartículas de TiO2 mediante síntesis verde, utilizando 

extracto natural de brócoli como agente reductor e isopropóxido de titanio como precursor, 

obteniendo tamaños de 28 a 75 nanómetros. 

Se obtuvieron tres nanocompositos: CB@TiO2 NPs, CB-Berro.400°C@TiO2 NPs y L.CB-

Café.400°C@TiO2 NPs. 

Con el fin de caracterizar las muestras de los diferentes tipos de CB, las nanopartículas de 

TiO2 y los nanocompositos CB-Berro.400°C@TiO2 NPs,  L.CB-Café.400°C@TiO2 NPs, se 

implementaron técnicas SEM, Raman y EDS. 
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En las imágenes SEM del CB se logró observar el cambio en el material dependiendo las 

condiciones del tratamiento térmico dado; sus partículas con estructura esférica comienzan a 

romperse debido a la energía proporcionada por la temperatura y el flujo de gases. 

Cuando al CB se le agregó carbón obtenido a partir de biomasa, se notó un cambio drástico 

en la morfología del material, pasando de partículas esféricas a estructuras complejas con 

zonas porosas y formación de paredes de carbono. 

Los espectros Raman de las muestras de CB presentaron la banda G, D y 2D en todos los 

casos, sin embargo, en la deconvolución de los espectros, se puede observar que cada muestra 

está compuesta por diferentes bandas, en su mayoría correspondientes a defectos encontrados 

en estructuras grafíticas. 

La muestra L.CB-Café.400°C.N2 H2 tuvo el mayor contenido de carbono grafítico con un 

valor de 0.652 en la relación ID/IG, el cual se encuentra cercano a valores reportados para 

carbones con una estructura ordenada como el caso del grafeno con pocos defectos. 

El cambio del tamaño de partícula, obtenido mediante la técnica DLS, en las diferentes 

muestras de nanopartículas de TiO2 se debe a diferentes factores como la dispersión de la 

muestra, el tipo de extracto utilizado (agua o etanol), y la concentración del mismo. 

En las imágenes SEM de las NPs de TiO2 muestran un tamaño aparentemente mayor que el 

obtenido por DLS, esto puede deberse a la aglomeración de las nanopartículas ya que en el 

primer caso se caracterizan en polvo, mientras que en DLS se analiza la muestra líquida y 

dispersa. 

Las caracterizaciones realizadas a los nanocompositos, destacan características del TiO2, 

sugiriendo un recubrimiento de las nanopartículas sobre el Carbon Black. 

El espectro Raman del composite CB-Berro con TiO2 NPs muestran bandas en 1368 cm-1, 

1684 cm-1 y 2918 cm-1. Estas pueden corresponder a las bandas D, G y 2D, las cuales 

probablemente se recorrieron debido a defectos en las estructuras de carbono. 

En el caso de las muestras CB@TiO2 NPs y CB-Berro@ TiO2 NPs, el espectro FTIR muestra 

vibraciones de enlaces correspondientes al TiO2 y al CB, además, en el análisis EDS se 
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encuentran componentes de ambos materiales, por lo que se puede comprobar que el material 

resultante en ambos casos, sí es un composite. 

En general, a pesar de que los materiales utilizados para hacer la membrana muestran 

características que pueden favorecer la eliminación de metales pesados en agua, las pruebas 

preliminares pudieron mostrar lo contrario por diferentes factores, como lo es la 

concentración de la solución de óxido de As (III), ya que, si es muy alta y el área de la 

membrana es pequeña, se puede saturar con rapidez y deja de adsorber el contaminante. 

Para obtener mejores resultados en las pruebas de concentración de As, se puede hacer más 

de una filtración a la solución inicial o hacer un dispositivo que permita que el agua 

contaminada pase a través de más de una membrana. 

 

TRABAJO FUTURO 
El presente trabajo cumplió con todos los objetivos planteados, a excepción del estudio del 

efecto del tiempo y la concentración de As a pH neutro en las pruebas de adsorción de As(III), 

ya que solo se hicieron pruebas preliminares, sin embargo, esto da la oportunidad de realizar 

diferentes pruebas en un futuro, como lo son la variación de la concentración de la solución 

de óxido de As(III) o la variación en el número de veces que se puede filtrar la solución, para 

poder evaluar cómo impacta en la concentración final de As, estos resultados se pueden 

evaluar mediante la técnica de Espectrometría de Emisión Atómica de Plasma para conocer 

valores específicos en la concentración. 

Además, se puede profundizar el análisis de las muestras de CB con diferentes grados de 

oxidación, ya que presentaron morfologías porosas que pueden ser caracterizadas mediante 

la técnica BET y obtener el área superficial de las muestras. Esta caracterización también se 

puede hacer para el caso de las nanopartículas de TiO2 ya que, al disminuir su tamaño, el área 

superficial incrementa. Por otro lado, no solo se pueden analizar fenómenos de adsorción, 

sino también se podrían hacer pruebas de fotocatálisis, para ver cómo impacta en el 

funcionamiento de la membrana, así como analizar con mayor profundidad el fenómeno del 

cambio en el valor del band-gap del material. 
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Finalmente, se podría hacer un dispositivo con membranas del mismo o diferentes diámetros 

de poro, para optimizar la eliminación de metales pesados en agua. 
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