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Resumen

En este trabajo se llevé a cabo la sintesis de nanozeolita EMC-2, mediante el método hidrotermal asistido
por cristal semilla. La zeolita sintetizada se sometié a una modificacion por intercambio idnico con iones
metalicos (Ni2, Cu?") y con aminopropiltrietoxisilano (APS). Los materiales obtenidos fueron
caracterizados mediante DRX, MEB/EDS y FTIR. Se evalud la capacidad de adsorcion de p-cresol sobre
las zeolitas EMC-2 modificadas y sobre materiales base silice: MEL, MFI y SBA-15. Los andlisis de DRX
corroboraron la fase cristalina de la zeolita EMC-2, mientras que para los materiales MEL y MFI estos
correspondieron a una fase amorfa. En el caso de la SBA-15 se identifico6 como un material
mesoestructurado. La composicion quimica y la modificacion superficial de los materiales influyeron
sobre la capacidad de adsorcion del p-cresol. La afinidad por el p-cresol se vio favorecida para los
materiales base silice (SBA-15y MFI), y para la zeolita EMC-2 modificada con el APS (ZO_APS). Estos
resultados permiten inferir que la zeolita ZO-APS tiene potencial como adsorbente de toxinas urémicas,

mediante el control de la relacion Si/Al y su funcionalizacion.
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MODIFICATION OF EMC-2 NANOZEOLITE AND ITS EVALUATION AS
ADSORBENT OF p-CRESOL

Abstract

In this work the synthesis of EMC-2 nanozeolite by crystal seed- assisted hydrothermal method was
carried out. The synthesized zeolite was submitted to modification by ion exchange with metallic ions
(Ni2*, Cu?") and aminopropyltriethoxysilane (APS). The obtained materials were characterized by XRD,
SEM/EDS and FTIR. The p-cresol adsorption capacity on modified EMC-2 zeolites and silica-base
materials: MEL, MFI and SBA-15 were evaluated. By XRD analyses EMC-2 zeolite corresponded to a
crystalline phase while MEL and MFI were observed as amorphous phase. In case of SBA-15, it was
identified as mesostructured material. The chemical composition and surface modification of adsorbents
had influence on the p-cresol adsorption capacity. The affinity of p-cresol was favored for the silica-base
materials (SBA-15 and MFI), and for EMC-2 zeolite modified with APS (ZO_APS). These results allow
to infer that the ZO_APS zeolite has the potential as adsorbent of uremic toxins, through controlling the

Si/Al ratio and its functionalization.

Keywords: EMC-2 zeolite; SBA-15; p-cresol; adsorption; uremic toxins.

91



1. Introduccién

La enfermedad renal cronica (ERC) es
considerada una de las principales causas de
morbilidad y mortalidad a nivel global.
Particularmente, México se ubica en el 9°
lugar a nivel mundial de los paises con
mayor nimero de habitantes diagnosticados
con ERC (Séanchez y col., 2025).

La ERC se caracteriza por la pérdida
progresiva e irreversible de la funcion renal,
lo que conlleva a la acumulacion de toxinas
urémicas en el organismo. Estas toxinas
pueden clasificarse segin su tamafio
molecular y su grado de union a proteinas
plasmaticas. Entre ellas se encuentra el p-
cresol, un compuesto fendlico derivado del
metabolismo bacteriano del aminoacido
tirosina. Este ha sido ampliamente estudiado
por sus efectos toxicos a nivel celular, su
potencial carcinogénico y su implicacion en
procesos inflamatorios y cardiovasculares en
pacientes con ERC (Ma y col., 2021; Berg-
Lefranc y col., 2008).

Las técnicas tradicionales de tratamiento,
como la hemodialisis, muestran una eficacia
limitada en la eliminacion de toxinas como
el p-cresol, especialmente cuando se
encuentra en forma ligada a proteinas. Esto

se debe a que las membranas utilizadas en

estos sistemas estan disefiadas
principalmente para retener moléculas
pequefias y medianas, dejando fuera una
fraccion significativa de contaminantes
emergentes. Esta limitacion ha impulsado la
adsorbentes

busqueda de  materiales

alternativos, capaces de eliminar
selectivamente estas moléculas desde

soluciones acuosas (May col., 2021).

Entre las caracteristicas de los materiales
adsorbentes de toxinas urémicas, estos deben
ser biocompatibles y selectivos. Si bien, el
carbon activado es un excelente adsorbente,

su selectividad es limitada.

Las zeolitas son materiales altamente
cristalinos, con una estructura nanoporosa
ordenada, que les confiere selectividad por
forma y tamafio, por lo que, constituyen una
alternativa potencial para la remocion de
toxinas urémicas. El tamafio y forma de sus
poros depende del tipo de topologia,
teniendo zeolitas de tamafio de poro,
pequefio, mediano, grande y extra-grande.
Esto permite seleccionar la zeolita mas
adecuada con base a su aplicacion. Asi
mismo, las zeolitas son materiales
biocompatibles, de baja o nula toxicidad, lo
que les permite aplicaciones en el area

biomédica. Diversas zeolitas se han evaluado
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como adsorbentes de toxinas urémicas, tales
como la zeolita FAU tipo Y, mostrando
resultados favorables (Raharjo y col., 2019).
Por su parte, Abdelhameed y col., (2024)
reportaron la evaluacion de compositos
MOF@celulosa (MOF corresponde a una
estructura organometalica porosa)
modificados con Cu, Ni y Co para adsorcion
de p-cresol y creatinina. Ellos encontraron
que la capacidad de adsorcion de p-cresol se
vio favorecida en los compositos
modificados, debido a las interacciones
intermoleculares de las especies metéalicas

con el p-cresol.

La zeolita EMC-2 es una zeolita analoga a la
zeolita FAU, con la diferencia de que su
estructura cristalina es hexagonal, con
cavidades tipo caja de mayor tamafio a la
zeolita FAU (Zhou y col.,, 2018). Estas
caracteristicas influiran en los procesos de
transporte de masa, difusién y por lo tanto,
en la selectividad. Adicionalmente, las
propiedades de las zeolitas se ven
potencializadas al reducir su tamafio a
nanoescala (Mintova y col., 2013). Esto
conduce a la obtencion de la misma fase
zeolitica, pero con cristales donde al menos
una de sus dimensiones es menor a 100 nm,
por lo que se denominan nanozeolitas. Asi

mismo, las propiedades de las zeolitas

pueden modularse mediante tratamientos

post-sintesis.

Es por ello, que en el presente trabajo se
planted sintetizar nanozeolita EMC-2
mediante el método hidrotermal asistido por
cristal semilla. Se estudio el efecto de la
modificacion de la nanozeolita EMC-2
mediante tratamientos post-sintesis sobre la
capacidad de adsorcion de p-cresol.

2. Metodologia

La metodologia consistié en tres etapas: (a)
sintesis de zeolita EMC-2, (b) modificacion
de zeolita EMC-2 y (c) evaluacion de la

capacidad de adsorcién de p-cresol.

2.1. Sintesis de zeolita EMC-2

La sintesis de la zeolita EMC-2 se llevo a
cabo mediante el método hidrotermal, con la
adicién de cristal semilla para favorecer la
cinética de nucleacion. El procedimiento
consistio en la preparacion de dos soluciones
precursoras, una de silice y otra de alimina.
Para la solucion de alumina, se disolvio
hidroxido de sodio (NaOH) en agua
desionizada, y enseguida se incorporo el

aluminato de sodio, manteniendo en
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agitacion hasta su disolucion. La solucién
obtenida se colocé en un bafio de hielo y se
mantuvo bajo agitacion constante durante 10
minutos. En el caso de la solucién de silice,
ésta se prepar6 mezclando homogéneamente
silice coloidal (Ludox HS-40) con agua
desionizada. Posteriormente, se afadid
hidréxido de sodio, bajo agitacién constante
hasta completa disolucion. La solucion
obtenida se mantuvo en un bafio de hielo con

agitacion durante 10 minutos.

Una vez preparadas ambas soluciones, la
solucién de alumina se afiadié gota a gota a
la solucion silice manteniendo en agitacion.
La mezcla obtenida fue de composicion
molar 5.15Si02: 1Al203: 18.5Na20: 240H20.
Enseguida se afadieron los cristales semilla
de zeolita EMC-2 y se mantuvo la agitacion
por 20 minutos mas para asegurar una
adecuada  dispersion 'y nucleacion.
Finalmente, la mezcla se someti6 a un
proceso de cristalizacion a una temperatura

de 40 °C durante 24 h.

El producto de reaccion se recuperd
mediante centrifugacion, y se lavo con agua
desionizada. Posteriormente, se sec6 a 60° C
por 12 h. El material se etiquetdé como
Z0O_Na.

2.2. Modificacién de zeolita EMC-2

Para la modificacion de la zeolita EMC-2 se
prepararon

Cu(NO3)2-3H20 de concentracion 5 mM, y

soluciones de NiClz vy

se prepard una solucion de APS al 2% (v/v).
Se tomaron 250 mL de cada solucién y se
afiadieron 4 g de la zeolita EMC-2 (ZO-Na)
a cada uno. La suspension se mantuvo en
agitacion por 24 h. Posteriormente, el solido
se recuperé mediante centrifugacion y se
lavd con agua desionizada. Enseguida se
sometio a una etapa de secado a 100 °C por
12 h. Los productos obtenidos se etiquetaron
como: ZO-Ni, ZO-Cu y ZO-APS.

2.3. Caracterizacion fisicoquimica

La zeolita EMC-2 y los materiales base
silice se caracterizaron mediante DRX y
MEB/EDS, empleando un Difractometro D8
Microscopio  JEOL,

respectivamente. Las zeolitas EMC-2

Advance y un
modificadas se analizaron mediante FTIR

utilizando un espectrofotometro  Perkin

Elmer Frontier.
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2.4. Pruebas de adsorcion de p-cresol

Se prepar0 una solucién patron de p-cresol
de concentracion 500 upM en agua
desionizada. A partir de ella, se realiz6 una
dilucion para obtener una solucion de
concentracion 200 uM de p-cresol que se

utilizé en la pruebas de adsorcion.

Los materiales evaluados como adsorbentes
fueron la zeolita EMC-2 modificada, los
materiales base silice MFI, MEL vy la silice
mesoporosa SBA-15. Los materiales base
silice se sintetizaron previamente mediante
el método hidrotermal conforme a las
condiciones reportadas en la literatura (S.
Tolborg y col., 2014, Mintova y col., 2001,
Bjork 2017).

Para las pruebas de adsorcion se tomaron 50
mL de la solucién de p-cresol 200 uM vy se
afiadi6 0.1 g del material adsorbente a
evaluar. La suspension se mantuvo en
agitacion por 4 h, tomando alicuotas a
distintos intervalos de tiempo. El tiempo de
adsorcion se establecid considerando el
tiempo empleado en los tratamientos de
hemodialisis (Raharjo y col., 2023). La
concentracion residual de p-cresol se

determind mediante espectroscopia UV-Vis

a una longitud de onda de 282 nm (Raharjo y
col., 2023).

La cantidad de p-cresol adsorbido sobre el
material adsorbente Q (umol/g) se calculd

con la siguiente ecuacion:

V
Q :E(CO_Ce)

Donde V es el volumen de la solucién (L),
m es la masa del adsorbente en (g), Co y Ce
son las concentraciones inicial y en

equilibrio, respectivamente (umol/L).

3. Resultados y Discusion
3.1 Caracterizacion de los adsorbentes

En la Fig. 1 se muestran los patrones de
DRX de la zeolita EMC-2 y los materiales
base silice. En el caso de la zeolita ZO-Na
(Fig. 1a) se observaron mdltiples picos bien
definidos y de alta intensidad, indicando una
estructura altamente cristalina. Estas sefiales
corresponden a las fases zeoliticas FAU
(ICDD 76-0110) y EMC-2 (ICDD 55-0747),
lo que indica que durante la sintesis ocurre
un intercrecimiento de ambas fases debido a
que comparten unidades de construccion tipo
SOD. Por otro lado, para los materiales base
silice MEL (Fig. 1b) y MFI (Fig. 1c) estos
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correspondieron a una fase amorfa. En el
caso de la SBA-15 (Fig. 1d) se observo un
pico de baja intensidad en el rango de bajos
angulos (20 < 5°), tipico de materiales
mesoporosos con orden estructural a escala
nanométrica. Esta sefial confirma la
formacion de una red ordenada de canales
mesoporosos caracteristica de la SBA-15. La
organizacion  estructural observada es
favorable para aplicaciones de adsorcion,
debido a su alta area superficial lo que

promueve la difusion molecular.
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Figura 1. Patrones de DRX de (a) zeolita ZO-

Na, materiales base silice (b) MEL, (c) MFl y (d)

SBA-15

Las micrografias MEB y espectros de EDS
de la zeolita ZO_Na, y de los materiales
MEL y SBA-15 se muestran en la Fig. 2. La
zeolita ZO Na presentd particulas de
dimensiones nanomeétricas compuestas por
Si, Al, Na y O (Fig. 2a-b). La SBA-15
mostrd la morfologia caracteristica tipo
varilla de superficie acanalada (Srinivasan y
col., 2015), constituidas principalmente por
Si 'y O (Fig. 2c-d). En el caso del material
MEL, este se observé como particulas de
geometria irregular en las cuales se
identificaron como elementos principales:

Si, Al, Oy Na (Fig. 2d-e).

Figura 2. Micrografias MEB y espectros EDS
de (a, b) ZO-Na, (c, d) SBA-15y (e, f) MEL
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Respecto a las zeolitas EMC-2 modificadas
el andlisis de FTIR permiti6 identificar las
bandas caracteristicas de la estructura
zeolitica (Fig. 3). La banda alrededor de
1650 cm™ correspondi6 a las vibraciones de
flexion de las moléculas de agua adsorbida
(Byrappa y Kumar, 2007). El estiramiento
asimétrico del enlace Si-O- T (T=Si 0 Al) se
observo en la region de 1090-950 cm™. Esta
sefial muestra cambios en su frecuencia para
las zeolitas modificadas, esto es asociado al
intercambio i6nico del sodio por niquel o
cobre en la zeolita. Las vibraciones
asociadas a la flexion de los tetraedros
externos se observaron en 728 cm (Byrappa
y Kumar, 2007). Asi mismo, la banda
alrededor de 557 cm™ correspondi6 a las
vibraciones de los anillos dobles de 6
miembros (D6R) caracteristicos de la zeolita
EMC-2 (Jantari y col., 2020) indicando que
la estructura zeolitica se mantiene después
del proceso de modificacion. Las bandas en
457 cm® se atribuyeron al estiramiento de
los tetraedros internos T-O (Xia y col.,
2019).
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Figure 3. Espectros de FTIR de las zeolitas
EMC-2 modificadas

3.2 Evaluacion de la capacidad de
adsorcion de p-cresol

En la Fig. 4 se muestran los resultados
obtenidos en las pruebas de adsorcion de p-
cresol. Como se puede observar las zeolitas
EMC-2 modificadas con cobre (ZO_Cu) y
niquel (ZO_Ni), asi como la zeolita sin
modificar  (ZO_Na)
afinidad por el p-cresol. En el caso de la
zeolita modificada con APS (ZO_APS) se

observo que la funcionalizacién con grupos

presentaron nula

amino promovio la afinidad por el p-cresol,
logrando adsorber 15 umol/g después de 15
minutos. Sin embargo, después de 2 h se
observé una disminucién en la cantidad de
p-cresol adsorbida, indicando que un proceso
de desorcion estd ocurriendo por lo que se
puede inferir que la interaccion de p-cresol
con la superficie zeolitica es de baja
intensidad. No obstante, transcurridas 4 h la
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capacidad de adsorcion de p-cresol aumento

nuevamente.

Respecto a los materiales base silice, la
SBA-15 mostr6 una alta capacidad de
adsorcion de p-cresol a los 15 minutos
logrando adsorber cerca de 30 umol/g. Sin
embargo, este se desorbid después de 1 h. En
el caso del adsorbente MEL este mostré una
menor capacidad de adsorcion del p-cresol,
con una interaccion adsorbente-adsorbato
baja lo que condujo a un proceso de
desorcion. Por otro lado, el p-cresol se
adsorbié sobre el material MFI, si bien
mostr6 una menor capacidad de adsorcién

que el SBA-15, la desorcion fue menor

indicando que la interaccion del p-cresol en

la superficie del MFI es mas estable.

Con base en los resultados obtenidos, se
puede inferir que la adsorcion de p-cresol se
vio influenciada por la composicion quimica
de los adsorbentes. Particularmente, la
zeolita EMC-2 presenta una relacion Si/Al
de 1.2, lo que le confiere un caracter
hidrofilico, por su parte el material MEL
presenta una mayor relacion Si/Al indicando
un carécter mas hidrofébico, caracteristicas
que favorecen la atraccion por el p-cresol
(Raharjo y col., 2019). En el caso de la
modificacion de la zeolita EMC-2 con APS

Figura 4. Adsorcion de p-cresol sobre los materiales evaluados

ésta mejora la afinidad por el p-cresol. Este
comportamiento se puede asociar a que al
funcionalizar con grupos amino la superficie

de la zeolita adquiere una carga parcialmente

positiva lo que facilita que los OH" de las
moléculas de p-cresol sean atraidas hacia su

superficie (Narasimham y col., 2013).
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Respecto al material MFI este se caracteriza
por ser un material hidrofobico, lo que
explicaria su mayor capacidad de adsorcion
de p-cresol al favorecer la atraccion por los
grupos OH" presentes, hacia la superficie del
adsorbente  (Raharjo 'y col.,, 2019).
Adicionalmente, al tratarse de materiales
porosos, las dimensiones de sus cavidades
son de importancia para promover la
difusion del p-cresol permitiendo una mayor
adsorcion. Esto se ve reflejado en los
resultados obtenidos por la SBA-15, al ser
un material mesoporoso con tamafio de poro

>2nm.

4. Conclusiones

La sintesis de la zeolita EMC-2 mediante el
método hidrotermal asistido con cristal
condujo a la obtencion de un material
zeolitico altamente cristalino. La
modificacion de la zeolita EMC-2 con APS
favorecio la afinidad por el p-cresol. La
capacidad de adsorcion de p-cresol fue
dependiente de la composicion quimica y de
la funcionalizacion de los adsorbentes. La
mayor afinidad por el p-cresol se favorecid
para los adsorbentes con mayor caracter
hidrofobico, funcionalizaciébn con grupos

amino, y con estructuras mesoporosas. Estos

resultados permiten inferir que la zeolita ZO-
APS tiene potencial como adsorbente de
toxinas urémicas, mediante el control de la

relacion Si/Al y su funcionalizacion.
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