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Resumen

En este estudio se aborda la recuperacion de dicromato (Cr(VI)) en fase acuosa utilizando hidroxidos dobles laminares (HDL)
sintetizados mediante el efecto memoria, un proceso que permite reconstruir la estructura laminar original tras su calcinacion.
Se emplearon compuestos tipo MgFeAl como base inorganica para la formacion de materiales hibridos. Se analizé como
variables independientes como el pH de la solucion, la temperatura del sistema y la concentracion del HDL influyen
significativamente en la eficiencia del proceso de remocion. Los resultados destacan la importancia de controlar estas condiciones
para optimizar los mecanismos de adsorcion e intercambio anionico, fundamentales en la captura efectiva del Cr(VI).
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Abstract

This study addresses the recovery of dichromate (Cr(VI)) in aqueous phase using double laminar hydroxides (DLH)
synthesized through the memory effect, a process that allows the original laminar structure to be reconstructed after calcination.
MgFeAl compounds were used as the inorganic base for the formation of hybrid materials. Independent variables such as solution
pH, system temperature, and HDL concentration were analyzed for their significant influence on the efficiency of the removal
process. The results highlight the importance of controlling these conditions to optimize the adsorption and anion exchange
mechanisms, which are fundamental to the effective capture of Cr(VI).
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1. Introduccion (CrO+*) y dicromato (Cr20+*), especies altamente solubles en
agua, moviles y toxicas. Esta forma hexavalente se genera
principalmente por procesos industriales como la
galvanoplastia, curtido de pieles, fabricacion de pigmentos y
procesos mineros. La toxicologia del Cr(VI) ha sido bien
documentada, y ha sido clasificado por la IARC (2012) como
un compuesto cancerigeno para los humanos, asociado a

efectos genotoxicos, mutagénicos y al desarrollo de cancer

1.1. Cromo: presencia en la naturaleza, toxicologia y
transporte

El cromo es un elemento metalico de transicion, de nimero
atobmico 24, que se encuentra de forma natural en rocas, suelos

y aguas, principalmente en dos estados de oxidacion: Cr(IIl) y
Cr(VI). El Cr(IIl) es una forma relativamente estable y menos
téxica, que puede estar presente en minerales como la cromita
(FeCr204), y suele encontrarse asociado a particulas sélidas,
con baja movilidad en el medio ambiente. En contraste, el
Cr(VI) se presenta en forma de aniones como cromato
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pulmonar tras exposicion prolongada por inhalacion. Ademas,
puede causar dafios en rifiones, higado y sistema reproductivo.

En México y en otras regiones del mundo, se han
identificado concentraciones elevadas de Cr(VI) en cuerpos de
agua cercanos a zonas industriales y mineras. La CONAGUA
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(2020) reportd casos de contaminacion en estados como
Jalisco, Coahuila y Guanajuato, donde se ha relacionado la
presencia de Cr(VI) en aguas subterraneas con afectaciones en
la salud publica, incluyendo enfermedades respiratorias,
dérmicas y posibles efectos cancerigenos. Desde el punto de
vista ambiental, el Cr(VI) también representa un riesgo
ecotoxicologico significativo, ya que puede bioacumularse en
organismos acuaticos e interferir con procesos biologicos
esenciales, afectando la biodiversidad acuatica (Ghimire et al.,
2019). En términos de transporte, el Cr(VI) es particularmente
preocupante por su capacidad de migrar largas distancias en
medios acuosos, influenciado por variables como el pH, el
potencial redox y la presencia de materia organica. A valores
de pH neutro o alcalino, el Cr(VI) permanece en forma de
cromato, una especie mas estable y dificil de remover, lo que
complica su tratamiento en sistemas naturales y artificiales
(Richard & Bourg, 1991).

1.2. Adsorcion como fenomeno fisicoquimico

La adsorcion es un fendmeno superficial mediante el cual
moléculas o iones se acumulan sobre la superficie de un
solido, y puede clasificarse en fisisorcion o quimisorcion,
dependiendo de la naturaleza de las fuerzas involucradas. En
la fisisorcion predominan las fuerzas de Van der Waals, es
reversible y generalmente se da a bajas temperaturas, mientras
que en la quimisorcion intervienen enlaces quimicos, siendo
mas especifica e irreversible (Foo & Hameed, 2010). Segtin la
clasificacion  tradicional, se distinguen adsorciones
monomoleculares (modelo de Langmuir) y multimoleculares
(modelo de Freundlich y BET). Este proceso es clave para el
tratamiento de contaminantes en agua, ya que permite remover
metales pesados como el Cr(VI) mediante mecanismos de
intercambio idnico o afinidad quimica con el adsorbente.
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A

Superficie
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Figura 1: Adsorcion en materiales.

1.3. Compuestos laminares
aplicaciones y estructura

(HDL): propiedades,

Los hidréxidos dobles laminares, conocidos también como
compuestos laminares tipo hidrotalcita, son materiales con
estructura tipo brucita en donde algunos cationes divalentes
son sustituidos por trivalentes, generando una carga positiva
que se compensa con aniones interlaminares. Su formula

general es [M2" 1 M3*"(OH)2]*" (A" )«/n-mH20, donde M puede
ser Mg?*, AI**, Fe*', entre otros (Rives, 2002). Estos materiales
destacan por su alta capacidad de intercambio anionico,
memoria estructural tras la calcinacion, y su estabilidad en
medios acuosos, lo cual los hace ttiles para la captura de
aniones como fosfatos, nitratos o dicromato (Goh et al., 2008).
En aplicaciones ambientales, su uso ha sido reportado en la
remediacion de aguas contaminadas y como soporte catalitico.
La fisica del material influye directamente en su desempefio:
una alta area superficial, porosidad y ordenamiento estructural
son claves para una adsorcion eficiente.

1.4. Variables del proceso de adsorcion en compuestos
laminares

Las variables que afectan el proceso de adsorcion de
aniones como el dicromato en compuestos laminares incluyen
el pH, la temperatura y la concentracion del adsorbente. El pH
es critico, ya que determina la distribucion de especies del
cromo; por ejemplo, a pH < 6 predominan Cr.0 y HCrO«",
mientras que a pH > 6 se encuentra principalmente CrO+*
(McBride, 1994). Estas especies interaccionan de forma
distinta con los sitios activos del material. La temperatura, por
su parte, influye en la energia de activacion del proceso: si la
adsorcion es endotérmica, un aumento de temperatura mejora
la remocion. La coneentracion del HDL en solucién también
es clave: mayores dosis del adsorbente aumentan la
disponibilidad de sitios activos. Estas variables se consideran
independientes porque se controlan experimentalmente,
mientras que la capacidad de adsorcion y el porcentaje de
remocion se consideran dependientes, ya que son el resultado
del sistema bajo esas condiciones.

Figura 2: Adsorcion de iones de interés en estructurales de compuestos
laminares.

1.5. Cinética e isotermas de adsorcion: herramientas para
entender el proceso

El estudio de la cinética y las isotermas de adsorcion
permite comprender el mecanismo y la eficiencia del proceso.
La cinética describe la velocidad con la que ocurre la
adsorcion, y modelos como el de pseudo-primer orden o
pseudo-segundo orden permiten inferir si el proceso estd
controlado por difusién o por interaccion quimica (Ho &
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McKay, 1999). Las isotermas, por otro lado, representan coémo
varfa la cantidad de adsorbato retenido en el so6lido en
equilibrio con su concentraciéon en solucion. Modelos como
Langmuir (adsorciéon monolayer en sitios homogéneos) o
Freundlich (adsorcion heterogénea) ayudan a identificar la
naturaleza del proceso. Si los datos se ajustan mejor a
Langmuir y a cinéticas de pseudo-segundo orden, se infiere un
mecanismo de quimisorcion; si ajustan mejor a Freundlich y
cinética de pseudo-primer orden, se sugiere una fisisorcion.
Estos estudios no solo permiten entender el proceso, sino
también optimizarlo.

Espacio

basal (d) 7

Espacio
interlaminar

Figura 3: Composicion de materiales de un teléfono moévil:

2. Estado del Arte

En las plantas de tratamiento de aguas residuales
(PTAR), la remociéon de cromo se ha abordado
mayormente mediante procesos fisico-quimicos como la
reduccion quimica y precipitacion. El método mas comin
consiste en reducir Cr(VI) a Cr(IlI) mediante agentes
reductores como ~sulfito o Fe(Il), seguido de su
precipitacion como Cr(OH)s en condiciones alcalinas.
Este tipo de tratamiento puede alcanzar eficiencias de
remocion superiores al 90 %, pero depende bastante del
pH, que debe mantenerse entre 8.5 y 9.5, asi como de la
dosis del reductor y el tiempo de retencion (Gheju, 2011).
Por ejemplo, en condiciones controladas de laboratorio,
se ha registrado una remocion de 91,7 % usando Ca(OH).
como agente precipitante, con tiempos de contacto de 45
minutos (Universidad Alas Peruanas, 2022). A pesar de
su eficiencia, estos métodos presentan desventajas
operativas como la generacion de grandes volimenes de
lodos toxicos y la necesidad de tratamientos posteriores.

En paralelo, se ha desarrollado una gran variedad de
materiales sorbentes para capturar Cr(VI) desde
soluciones acuosas, con alternativas mas sostenibles
como carbones activados modificados, biosorbentes,
arcillas, oxidos metalicos, materiales poliméricos y
compuestos laminares tipo HDL (hidréxidos dobles
laminares). Estos ultimos han demostrado una alta
capacidad de intercambio anidnico, especialmente

cuando se sintetizan por efecto memoria y se activan
térmicamente. En estudios recientes, materiales como
carbon activado modificado con magnetita lograron una
eficiencia de remocion de 96,39 % a pH 2 y 60 minutos
de contacto (Water Practice & Technology, 2024),
mientras que nanoparticulas de Ag.Cu.0Os reportaron
hasta 96,66 % de remocion con soluciones de 40 ppm
(Akhter et al., 2022). En el caso de los HDL tipo MgAl y
MgFeAl, se han reportado remociones de entre 80 % y
94 %, dependiendo de la concentracion inicial de Cr(VI),
el tipo de anidn intercalado y las condiciones del proceso
(Goh et al., 2008; Gonzalez et al., 2018).

Las principales variables independientes estudiadas en
estos procesos de remocion incluyen el pH, la
temperatura, la dosis del adsorbente y la concentracion
inicial de Cr(VI). El pH es clave, ya que determina la
especie quimica predominante del cromo en solucion (por
ejemplo, Cr20-*" enpH acido y CrO+*~ en pH alcalino), lo
cual afecta directamente la afinidad con el adsorbente
(McBride, 1994). A pH 2, donde domina el HCrO4-, se ha
observado una mayor eficiencia de remocion en muchos
materiales por el aumento de protonacion de la superficie
activa. La temperatura también tiene un rol importante, ya
que puede favorecer la adsorcién si el proceso es
endotérmico. Otras variables como el tiempo de contacto
y la agitacion se consideran secundarias, pero también
influyen en el equilibrio. Las variables dependientes
suelen ser la capacidad de adsorcion (mg/g) y el
porcentaje de remocién, indicadores que permiten
comparar la eficiencia entre materiales y condiciones
operativas (Foo & Hameed, 2010). Comprender y
controlar estas variables permite disefiar sistemas mas
eficientes y ajustados a distintas matrices acuosas
contaminadas con cromo..

3. Material y métodos

3.1. Preparacion de los compuestos laminares Mg/Al/Fe por
reconstruccion (efecto memoria)

La sintesis de hidroxidos dobles laminares (HDL) tipo
Mg/Al/Fe se realiz6 mediante el método de reconstruccion por
efecto memoria, el cual implica la calcinacion térmica de un
precursor tipo hidrotalcita para inducir la pérdida de su
estructura laminar, seguida por un proceso de rehidratacion en
soluciéon acuosa bajo condiciones controladas. Esta
reconstruccion permite restaurar la estructura laminar original
con nuevas capacidades de intercambio anionico. El precursor
fue sintetizado por coprecipitacion a pH basico controlado,
utilizando sales metalicas en proporciones definidas. Tras la
calcinacion, el solido fue suspendido en una solucion
conteniendo aniones de interés, promoviendo la recuperacion
estructural mediante el reordenamiento de las laminas (Goh,
Lim & Dong, 2008; Rives, 2001).
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Arcillas aninicas (HDLs) MQIFelAICO,* Oxido mixto de precursores

Figura 4: A) Proceso de reconstruccion por efecto de memoria de forma
HDL.

3.2. Diserio Experimental de Superficie de Respuesta (RSM)

La presente investigacion emple6 un Disefio de Superficie
de Respuesta (RSM) con el objetivo de optimizar las
condiciones de adsorcion de Cr(VI) utilizando materiales
laminares tipo HDL como adsorbentes. Se seleccionaron dos
variables independientes principales: la masa del adsorbente y
el tiempo de contacto, evaluadas en un rango amplio de
niveles definidos en funcioén de estudios preliminares. Estas
variables fueron estudiadas mediante un disefio experimental
rotacional compuesto, que permiti6 modelar el
comportamiento del sistema considerando efectos lineales,
cuadraticos e interactivos sobre la variable dependiente, que
fue el porcentaje de remocion de Cr(VI).

Las pruebas se realizaron en sistema discontinuo (batch),
utilizando soluciones acuosas contaminadas con dicromato de
potasio, preparadas de acuerdo con métodos estandarizados.
El pH de trabajo se mantuvo dentro de un rango ligeramente
acido y la temperatura en condiciones ambientales
controladas. Las mezclas fueron agitadas constantemente
durante los tiempos definidos, y luego se separd el sélido por
filtracion para analizar la concentracion residual de cromo
hexavalente por espectrofotometria UV-Vis. Todas las
pruebas se realizaron por triplicado para garantizar la
reproducibilidad de los resultados.

Posteriormente, se ajustaron los datos experimentales a un
modelo cuadratico utilizando analisis de regresion, y se aplico
un analisis de varianza (ANOVA) para evaluar la significancia
estadistica de cada factor y sus interacciones. Se generaron
graficos de superficie tridimensional y curvas de contorno, lo
cual permitid identificar las condiciones Optimas para
maximizar la remocion del contaminante. Este enfoque
multivariable es ampliamente utilizado para sistemas de
tratamiento de aguas debido a su capacidad para reducir el
numero de experimentos sin perder calidad en el analisis
(Myers,  Montgomery, &  Anderson-Cook, 2016;
Montgomery, 2017).

3.3. Evaluacion de los compuestos laminares como adsorbentes
de dicromato

Para la evaluacion del material como adsorbente, se
utilizaron soluciones acuosas de dicromato de potasio como
fuente de Cr(VI), preparadas de acuerdo con normativas
nacionales para analisis de aguas. Los ensayos se realizaron
en sistema discontinuo, en un rango de pH ligeramente acido

y a temperatura ambiente controlada, condiciones
seleccionadas por su relevancia en aguas residuales reales y
por favorecer la estabilidad del aniéon dicromato. Las mezclas
fueron agitadas por tiempos definidos, y posteriormente se
separ6 el solido para determinar la concentracion residual de
cromo hexavalente por espectrofotometria UV-Vis,
empleando el método colorimétrico del reactivo 1,5-
difenilcarbazida (APHA, 2017).

4. Resultados

La figura 5 que se presenta ilustra de manera contundente
la eficacia del proceso de adsorcion para eliminar el cromo
(IIT) de soluciones acuosas, empleando Hidroxidos Dobles
Laminares (HDL) como material adsorbente. Los resultados
demuestran claramente que la cantidad de adsorbente es la
variable clave que gobierna la eficiencia del tratamiento. Al
aumentar la dosis de HDL hasta la cantidad méaxima probada
(alrededor de 0.5gramos), se logra alcanzar una remocion de
cromo cercana al 100%. Este fenomeno se debe a la mayor
disponibilidad de sitios activos de adsorcién que ofrece la
dosis mas alta, asegurando que todos los iones de cromo en el
agua encuentren un lugar donde fijarse. En contraste, una
dosis insuficiente del adsorbente reduce drasticamente esta
capacidad, dejando cromo residual en el medio.

o

Figura 5: Superficie de Respuesta para la Remocion de Cromo (III) en
Funcion de la Dosis de HDL y la Concentracion Inicial (pH~6).

La concentracion inicial de cromo en el agua (que varid
entre 0 y 75mg/L) también juega un papel importante, pero su
impacto puede ser completamente mitigado. Cuando se utiliza
una dosis baja de HDL, el sistema se satura rapidamente; por
ende, a mayor concentracion de cromo, menor es el porcentaje
de remocion alcanzado. Sin embargo, el estudio revela un
hallazgo crucial para el disefio de sistemas de tratamiento: al
aplicar la dosis optima de HDL (aproximadamente 0.5g), el
material es tan eficiente que la remocion se mantiene cercana
a la perfeccion (=100%) a lo largo de todo el rango de
concentraciones de cromo evaluadas. Esto significa que el
HDL no solo funciona bien para aguas ligeramente
contaminadas, sino que es capaz de manejar cargas
contaminantes significativas.
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El analisis de la superficie de respuesta generada permite
determinar el punto de inflexion operativo del sistema. La
meseta plana observada en la region superior del grafico,
donde la remocion se estabiliza en un 100%, indica que la
capacidad maxima de adsorcion del HDL no fue alcanzada
dentro del rango de concentracion de cromo estudiado
(75mg/L). Este resultado sugiere que el proceso se encuentra
limitado por la transferencia de masa del cromo hacia la
superficie del adsorbente y no por la saturaciéon de sitios
activos, siempre que se emplee una dosis de HDL suficiente.
Desde una perspectiva de ingenieria, esta curva de respuesta
es ideal, ya que proporciona una zona de seguridad operativa
amplia: el sistema es robusto y mantiene su maxima eficiencia
ante fluctuaciones en la concentracion de cromo, permitiendo
optimizar el costo al seleccionar la dosis minima de HDL que
garantice el 100% de remocion para la concentracion maxima
esperada en la aplicacion real.

45
40 s el ey —Q
b -

35 d
304 O

- p/

Cantidad Adsorbida, gt (mg/g)

' — pH=5
1 / —— pH=7
1.0 / — pH=9

20 30 40 50 60 70 80 90
Tiempo(minutos)

Figura 7: Efecto del pH sobre el proceso de adsorcién del del ion
Cr,0-* sobre la muestra HDL-Mg/Fe/Al.

La Figura 7 ilustra la cinética de adsorcion del cromo (III),
mostrando la evolucion de la cantidad adsorbida por unidad de
masa de adsorbente (qt, en mg/g) en funciéon del tiempo de
contacto y a diferentes valores de pH inicial (5, 7y 9). En
todas las condiciones evaluadas, se observa una cinética
bifésica caracteristica: una etapa inicial de rapida adsorcion,
donde la mayoria de los sitios activos superficiales son
ocupados velozmente, seguida de una fase mds lenta hasta
alcanzar el equilibrio dindmico. Los tiempos de equilibrio se
establecen aproximadamente a los 45 minutos para todos los
valores de pH estudiados. Especificamente, para pH=5 y
pH=7, la capacidad de adsorcion en equilibrio es de
aproximadamente 4.2mg/g y 4.0mg/g respectivamente. Sin
embargo, a pH=9, la cantidad adsorbida en equilibrio es
notablemente inferior, alcanzando solo alrededor de 3.0mg/g.
Este comportamiento cinético sugiere que la adsorcion esta
inicialmente controlada por la disponibilidad de sitios, para
luego pasar a un control por difusion interna o equilibrio de
las interacciones.

El pH inicial de la solucion ejerce una influencia critica
sobre la capacidad de adsorcion, debido a su impacto en la
especiacion del cromo (III) y las propiedades superficiales del
adsorbente. La mayor eficiencia de adsorcion se registra a
pH=5, lo que es consistente con la predominancia de especies
catibnicas de cromo (Cr’* o hidroxocomplejos cargados
positivamente) que interactian favorablemente con la
superficie del adsorbente (suponiendo que esta presenta carga
negativa o sitios de Lewis). A medida que el pH aumenta hacia
7, la capacidad de adsorcion se mantiene elevada, aunque
ligeramente inferior. No obstante, a pH=9, se observa una
disminucion significativa en la capacidad de adsorcion. Este
descenso a pH alcalino puede atribuirse a la formacion de
especies hidroxiladas de cromo (I1I) que tienen menor afinidad
por la superficie del adsorbente, la posible precipitacion de
hidréxidos de cromo (III) reduciendo la concentracion de
especies disueltas, o cambios en la carga superficial del
adsorbente que resultan en una menor atraccion electrostatica
o incluso repulsion con las especies de cromo presentes.

5. Discusion

El analisis de la superficie de respuesta obtenida indica una
relacion directamente proporcional entre la masa del material
HDL y el porcentaje de remocion de Cr(VI), donde se observa
un aumento progresivo en la eficiencia del sistema al
incrementar la’ cantidad de adsorbente. Esta tendencia se
atribuye a la mayor disponibilidad de sitios activos para la
retencion de aniones cromato y dicromato a medida que
aumenta la masa del HDL. Por otro lado, el tiempo de contacto
muestra una influencia significativa durante las primeras
etapas del proceso, alcanzando una remocion cercana al
maximo en tiempos moderados, lo que sugiere una cinética
rapida de adsorcion. En conjunto, la superficie generada es
suavemente inclinada, lo que refleja un comportamiento
estable sin presencia de interacciones no lineales fuertes entre
los factores estudiados. Estos resultados son consistentes con
estudios previos donde la adsorcion de aniones oxometalicos
sobre hidroxidos dobles laminares mostré una eficiencia alta
en rangos similares de operacion (Goh et al., 2008; Foo &
Hameed, 2010)

6. Abreviaciones y Acrénimos

Acronimo /

Abreviacion Significado

Cr(VI) Cromo hexavalente

Cr(IIT) Cromo trivalente

HDL Hidroxidos Dobles Laminares

RSM Metodologia de Superficie de Respuesta
(Response Surface Methodology)
Disefio Compuesto Central (Central

CCD . .
Composite Design)

ANOVA Anzi.lisis de Varianza (Analysis of
Variance)

%R Porcentaje de remocion

pH Potencial de hidrogeno

T Temperatura

UV-Vis Espectrofotometria Ultravioleta-Visible

BET Andlisis de area superficial Brunauer-
Emmett-Teller

IR Espectroscopia Infrarroja

XRD Difraccion de Rayos X  (X-ray
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Diffraction)

NMX- Norma Mexicana para determinacion de

AA-044 Cr(VI) en agua

K2Cr207 Dicromato de potasio

APHA Asociacion Americana de Salud Publica
(American Public Health Association)

LDH Layered Double Hydroxides (equivalente
en inglés de HDL)

Qe Capacidad de adsorcion en equilibrio

t Tiempo

m Masa del adsorbente

Co Concentracion inicial del contaminante

C Concentracion  en  equilibrio  del

¢ contaminante

7. Conclusiones

A partir del modelo generado mediante disefio de superficie
de respuesta, se concluye que tanto la masa del HDL como el
tiempo de contacto son variables determinantes en la
eficiencia del proceso de adsorcion de Cr(VI), siendo la masa
del adsorbente el factor con mayor impacto positivo. La
remocion de cromo se ve favorecida significativamente al
incrementar la cantidad de material, mientras que el tiempo
necesario para alcanzar un equilibrio es relativamente corto,
lo cual es deseable en aplicaciones practicas de tratamiento de
aguas. El modelo grafico confirma que, bajo condiciones
moderadas de operacion, es posible alcanzar porcentajes de
remocién elevados sin necesidad de recurrir a condiciones
extremas, lo que evidencia el potencial de estos materiales
laminares en sistemas reales de descontaminacion.
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