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Resumen 

Se reporta la obtención de nanohojas de nitruro de boro hexagonal (hBNNSs) y hBNNSs 

funcionalizadas con grupos amino (hBNNSs-NH2). Las primeras se evaluaron como 

adsorbente de colorantes básicos y ácidos disueltos en agua, mientras que las hBNNSs-NH2 se 

usaron como soporte de AuNPs utilizadas en la catálisis de la hidrogenación de compuestos 

nitro-aromáticos. Las hBNNSs se prepararon mediante el método de exfoliación en fase líquida 

asistida por ondas ultrasónicas empleando hBN, la mezcla de agua desionizada con 

isopropanol y 4 h de reacción. Las técnicas de TEM y Raman confirmaron la obtención de 

hBNNSs con diámetro promedio de 170 nm y espesor de algunas capas atómicas, cuyo 

contenido de B y N fue confirmado por XPS y EDS. Las hBNNSs presentaron un área superficial 

BET de 41 m2/g. Además, también presentan carga superficial negativa. La evaluación de las 

hBNNSs como adsorbente de colorantes reveló que son más eficientes para la adsorción de 

colorantes básicos tales como azul de metileno, verde brillante y cristal violeta en comparación 

a colorantes ácidos como rojo de metilo, amarillo metanil y naranja II. En soluciones de verde 

brillante con concentración de 5 y 80 mg/L, las hBNNSs removieron los colorantes con una 

eficiencia del 99 y 59%, respectivamente, obteniéndose una capacidad de adsorción de 72 

mg/g. Los datos experimentales de adsorción se ajustaron al modelo cinético de pseudo 

segundo orden y al modelo de isoterma de Langmuir. Por otro lado, la superficie de las 

hBNNSs fue modificada mediante la incorporación de -NH2 en un proceso químico asistido 

por ultrasonido usando hidracina como agente funcionalizante. Los espectros Raman y FT-IR 

de las hBNNSs-NH2 mostraron las bandas características de los grupos amino confirmando la 

funcionalización de las hBNNSs. El grado de funcionalización calculado con TGA, indicó que 

el contenido de -NH2 varia de 0.9 a 5.1% en peso en función de la concentración hidracina. 

Además, para la síntesis de nanocompósitos de Au/hBNNSs-NH2, las AuNPs fueron crecidas 

sobre la superficie de las hBNNSs-NH2, usando diferente concentración de HAuCl4 para 

controlar el contenido de AuNPs. Las imágenes de TEM de los nanocompósitos mostraron la 

formación de AuNPs con forma esférica y tamaño promedio de 19 a 21 nm distribuidas 

uniformemente en las hBNNSs-NH2. Los espectros UV-Vis exhibieron una banda de absorción 

en 515 nm debida a la resonancia de plasmón superficial de las AuNPs. Los nanocompósitos 

de Au/hBNNSs-NH2 actúan como catalizadores eficientes de la hidrogenación de 2-nitrofenol 

y 4-nitro-o-fenilendiamina con porcentajes de reducción del 60 al 98% dependiendo de la 

concentración de catalizador y contenido de AuNPs. 
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Introducción 

El grafeno es un material que ha llamado mucho la atención desde que se obtuvo por primera 

vez en el 2004 al extraer solo una capa atómica del grafito [1]. El grafeno es una película de 

carbono cristalina de un átomo de espesor, el cual presenta diversas propiedades como elevada 

movilidad de portadores, alto módulo de Young, gran conductividad eléctrica, buena 

resistencia mecánica y excelente transparencia óptica, lo que le permite tener diversas 

aplicaciones [2], [3]. 

El surgimiento del grafeno encaminó el descubrimiento de otros tipos de materiales 

similares con estructuras de capas como los dicalcogenuros de metales de transición (abreviado 

como TMD,  por sus siglas en inglés Transition Metal Dichalcogenides) [4], fósforo negro (BP) [5], 

siliceno [6], fosforeno [7], hidróxidos dobles laminados (LDH, que por sus siglas en inglés 

Layered Double Hydroxide) [8], carburos, nitruros y carbonitruros de metales de transición 

(MXenos) [9], germaneno [10], estaneno  [11], borofeno [12] y nitruro de boro hexagonal (hBN) 

[13], entre otros.  

El nitruro de boro (BN) es un material que se encuentra en cuatro formas cristalinas: cúbica 

(cBN), romboédrica (rBN), wurtzita (wBN) y hexagonal (hBN) [14]. Dentro de las diversas 

nanoestructuras del BN se incluyen 0D (por ejemplo, nanopartículas), 1D (por ejemplo, 

nanotubos) y 2D (por ejemplo, nanohojas) [15]. En forma de nanomaterial, el hBN tiene valiosas 

características como gran área superficial, resistencia mecánica, numerosos defectos 

estructurales, excepcional estabilidad y conductividad térmica, buena resistencia a la corrosión 

y a la oxidación, baja densidad y una alta energía de la banda prohibida, que lo hacen ideal 

para diversas aplicaciones como almacenamiento de energía, purificación de gases, suministro 

de fármacos, tratamiento de aguas, entre otros [16, 17]. Los nanomateriales de hBN se han 

implementado en tratamientos de agua debido a que puede tratar una amplia gama de 

contaminantes, tales como tintes, disolventes orgánicos, iones de metales pesados, aceites, 

entre otros [18]. Recientemente se ha reportado la síntesis y aplicación de nanomateriales de 

hBN para tratamientos de aguas. Por ejemplo, Li y colaboradores sintetizaron bigotes porosos 

de hBN, los cuales poseen un buen rendimiento de adsorción para rodamina B y azul de 

metileno con capacidades de adsorción de 210.1 mg/g y 13973.0 mg/g, respectivamente [19]. 

Zhang y colaboradores sintetizaron nanohojas de hBN como potencial material para la 
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adsorción de iones de Cu (II) tanto en solución pura como en presencia de otros metales. La 

alta capacidad de adsorción (819 mg/g) de las nanohojas hacia los iones de Cu (II) se atribuye 

a su elevada área superficial (~321 m2/g) [20].  

Además de estas aplicaciones, las nanoestructuras de hBN se han implementado como 

soporte de partículas de metales nobles para el desarrollo de nanocatalizadores. Por ejemplo, 

se ha reportado el uso de nanohojas de hBN (hBNNS) como soporte de nanopartículas 

metálicas de Fe [21], Pt, Pd [22], Ag [23] y Au [24]. Meyer y colaboradores utilizaron hBNNSs 

decoradas con nanopartículas de Pd para la hidrogenación catalítica de lactosa y compuestos 

nitroaromáticos, el catalizador presentó alta actividad catalítica y reciclabilidad [25]. Xu y 

colaboradores sintetizaron nanopartículas de Ag sobre hBNNSs con una fina capa del complejo 

ácido tánico-ion férrico, obteniendo una alta actividad catalítica en la reducción de 4-nitrofenol 

[26]. 

En el presente trabajo, se reporta la obtención, caracterización y funcionalización 

superficial de las hBNNSs, así como la aplicación de las hBNNSs para la remoción de colorantes 

solubles en agua y para el desarrollo de nanocompósitos de Au/hBNNSs. Las hBNNSs se 

obtuvieron a partir de la exfoliación de polvo de hBN en bulto usando el método de exfoliación 

química en fase líquida asistida por ultrasonido, estudiando el efecto del disolvente sobre la 

morfología, tamaño y defectos estructurales de las nanohojas. Las hBNNSs fueron 

caracterizadas mediante las técnicas de Espectroscopía De Absorción Ultravioleta-Visible (UV-

Vis), Espectroscopía De Absorción Infrarroja por Transformada de Fourier (FT-IR), 

Espectroscopía Raman, Microscopía Electrónica De Trasmisión (TEM), Microscopía 

Electrónica De Barrido (SEM), Difracción De Rayos X (DRX), Análisis Termogravimétrico 

(TGA), Potencial Zeta. Mientras que, la funcionalización superficial de las hBNNSs se realizó 

mediante el método de funcionalización química asistida por ultrasonido, incorporando 

diferente cantidad de grupos amino sobre la superficie de la hBNNSs. Finalmente, las hBNNSs 

fueron utilizadas para dos aplicaciones, por un lado, se estudió su desempeño como material 

adsorbente de colorantes orgánicos disueltos en agua y, por otro lado, se usaron como soporte 

de nanopartículas de Au para la formación de nanocompuestos de Au/hBNNSs.   
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Objetivo general 

Sintetizar nanoestructuras bidimensionales de nitruro de boro hexagonal mediante exfoliación 

líquida asistida por ultrasonido para su aplicación como material adsorbente de colorantes 

solubles en agua y como soporte de nanopartículas metálicas. 

 

Objetivos específicos 

 Obtener nanohojas de nitruro de boro hexagonal utilizando el método de exfoliación en fase 

líquida asistida por ultrasonido estudiando el efecto del tiempo de sonicación y el disolvente 

sobre el rendimiento de exfoliación y características de las nanohojas. 

 Caracterizar las nanoestructuras de nitruro de boro hexagonal mediante las técnicas de 

espectroscopia UV-Vis, IR, Raman, DRX y microscopía electrónica para determinar las 

propiedades ópticas, vibracionales, estructura cristalina y características morfológicas. 

 

 Funcionalizar la superficie de las nanohojas de nitruro de boro hexagonal mediante la 

incorporación de grupos -NH2 utilizando el método sonoquímico usando hidrato de 

hidracina como agente de funcionalización. 

 Evaluar la eficiencia de las nanohojas de nitruro de boro hexagonal en la remoción de 

diferentes colorantes orgánicos solubles en agua 

 Utilizar las nanohojas de nitruro de boro hexagonal como soporte de nanopartículas de oro 

para producir nanocompósitos de Au/hBNNSs con diferente contenido de metal y evaluar 

su actividad catalítica en la reducción de compuestos nitroaromáticos. 

 Caracterizar los nanocompósitos mediante las técnicas de UV-Vis y TEM para determinar 

sus propiedades ópticas y morfológicas. 
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1.1. Nanomateriales 2D 

Todos los materiales tienen tres dimensiones, llamadas largo, ancho y alto. Si al menos una de 

estas tres dimensiones está en el rango nanométrico, el material se denomina material 

nanoestructurado. De acuerdo con el número de dimensiones fuera del rango nanométrico, los 

materiales nanoestructurados se clasifican en tres categorías: i) cero dimensionales (0D), por 

ejemplo, fullerenos, nanopartículas y puntos cuánticos; ii) unidimensionales (1D), como los 

nanotubos, nanobarras y nanohilos; y iii) bidimensionales (2D) como películas delgadas y 

nanohojas. A parte de estos tres tipos de materiales nanoestructurados, hay otro tipo de 

material que debió a sus características está relacionada con lo nanométrico, estos son llamados 

materiales nanoestructurados tridimensionales (3D), ejemplos de ellos son los materiales 

mesoporosos y los arreglos tridimensionales de nanotubos o nanoláminas [27] (Figura. 1.1).  

 

Figura 1.1. Clasificación de los nanomateriales de acuerdo a sus dimensiones. 

Las propiedades eléctricas, ópticas, magnéticas y de superficie de los distintos tipos de 

materiales nanoestructurados son significativamente diferentes, por lo que cada uno tiene sus 

propias aplicaciones. En ese sentido, los nanomateriales 2D han recibido una gran atención de 
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la comunidad científica a partir del descubrimiento del grafeno en el 2004 [3]. Estos materiales 

son comúnmente de una sola capa o algunas capas atómicas y muestran notables propiedades 

fisicoquímicas, biológicas y eléctricas, las cuales permiten una amplia gama de aplicaciones en 

diferentes áreas como en la energía, medio ambiente, salud, entre otras [28].  

El material más popular de la familia de los nanomateriales 2D es el grafeno, que consiste 

en una capa de átomos de carbono formando una estructura hexagonal [17]. El grafeno se ha 

utilizado para diversas aplicaciones como en el almacenamiento de energía, sensores 

biológicos y dispositivos electrónicos y ópticos de alta velocidad [13]. Después del 

descubrimiento del grafeno, el mundo científico se involucró en la búsqueda de nuevos 

nanomateriales 2D, obteniéndose una gran variedad de ellos, desde metales hasta aislantes, 

semiconductores e inclusive superconductores [7]. Ejemplo de materiales 2Ds son los óxidos 

de metales de transición (TMOs) [29], dicalcogenuros de metales de transición (TMDs) [4], 

estructuras metalorgánicas (MOFs) [30], redes orgánicas covalentes (COFs) [31], hidróxidos 

dobles laminares (LDHs) [8], carburos y carbonitruros de metales de transición (MXenos) [32],  

fósforo negro [5], nitruro de boro hexagonal (hBN), entre otros (Figura. 1.2).  

 

Figura 1.2. Diversos tipos de nanomateriales 2D [33]. 
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1.2. Nitruro de boro 

El nitruro de boro (BN) es un compuesto de boro y nitrógeno de los grupos III y V de la tabla 

periódica, en proporciones de ambos elementos 1:1. El nitrógeno es uno de los elementos más 

abundante en el planeta, ocupa alrededor del 78% de la atmosfera terrestre; mientras que el 

boro es un elemento poco abundante y se encuentra principalmente como minerales de borato 

en la naturaleza [34]. El BN fue sintetizado por primera vez en 1842 por Balmain mediante una 

reacción química de óxido bórico y cianuro de potasio [35]. El nitruro de boro hexagonal (hBN) 

comparte algunas propiedades similares con el grafeno. Sin embargo, el hBN suele ser blanco 

o casi transparente y el grafeno es negro, por lo que al hBN suele ser llamado “grafeno blanco” 

(Figura 1.3).    

 

Figura 1.3. Estructura del hBN con su respectivo polvo (izquierda) y estructura del grafeno con su respectivo polvo.   

El BN es isoelectrónico e isoestructural con el grafito, es decir, que tienen los mismos 

electrones de valencia y la misma estructura. El átomo de B aporta tres electrones y el átomo 

de N aporta 5 electrones de valencia.  

Tabla 1.1. Configuración electrónica de B, C y N. 

Elemento 
Número de 
electrones 

Diagrama de orbital 
Configuración 

electrónica 

B 5  1s2 2s2 2p1 

C 6  1s2 2s2 2p2 

N 7  1s2 2s2 2p3 
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El BN existe en cuatro formas cristalinas: wurtzita (wBN) o tipo lonsdaleíta, cúbica (cBN) 

que es análoga a la estructura diamante del carbono. Ambas estructuras con hibridación sp3. 

Mientras que, la estructura romboédrica (rBN) con un apilamiento de las capas en forma ABC, 

y hexagonal (hBN) con apilamientos de capas de tipo AA΄ y AB con hibridaciones sp2 (Figura. 

1.4) [36].  

Figura 1.4. Estructuras cristalinas del nitruro de boro 

La estructura que más se ha estudiado en la actualidad es el nitruro de boro hexagonal 

(hBN), siendo un semiconductor de banda ancha (~6 eV), con una conductividad térmica de 

2000 W/mK y excelente estabilidad térmica [37]. Está conformado por átomos de nitrógeno y 

boro, los cuales están enlazados mediante enlaces tipo σ (muy fuertes) y entre las capas el 

enlace es de tipo van der Waals (muy débiles) [38].  

El hBN es un material en el que las capas individuales se mantienen unidas por fuerzas de 

van der Waals. La configuración de apilamiento del hBN es AA΄, en la que los átomos B de una 

capa se encuentran por encima de los átomos N de la segunda capa, y viceversa. En la 

configuración de apilamiento AB, los átomos de B y N de una capa están desplazados con 

respecto a la segunda capa en la celda unitaria por una fracción del vector de red en el plano 

[39]. 
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1.2.1. Propiedades del hBN 

 Estructura cristalina 

La estructura más estable del nitruro de boro es la estructura hexagonal. En cada capa, los 

átomos de B y N están unidos fuertemente por enlaces σ con longitud de enlace de 1.45 Å [40]. 

El espaciamiento entre las capas está conectado mediante fuerzas de van der Waals [41]. 

Dependiendo de la orientación, los átomos puedes distribuirse en forma zigzag o sillón. La 

estructura cristalina del hBN es hexagonal con un grupo puntual D6h y grupo espacial P63/mmc 

[42], constantes de red a=b=2.5 Å y c=6.6 Å, ángulos de enlace α=β=90° y γ=120° (Figura. 1.5).  

 

Figura 1.5. Estructura del nitruro de boro hexagonal [43] 

El apilamiento de AA΄ es más favorable energéticamente en el hBN donde el átomo de N 

que es rico en electrones se encuentra justo por encima del átomo B deficiente de electrones. 

Esta predisposición al tipo de apilamiento AA΄, se debe a la estructura parcialmente iónica del 

enlace B-N en el hBN, dando lugar a una disminución de la conductividad eléctrica [40, 44]. 

 

 Vibraciones de red 

El hBN tiene varios modos de vibración como A2u, B1g, E1u y E2g [45]. Algunos de estos modos 

son activos en espectroscopia Raman y otros a espectroscopia infrarroja. Cuando la vibración 

provoca un cambio en la polarizabilidad, es activo en Raman mientras que, se vuelve activo en 

IR cuando la vibración induce un cambio en el momento dipolar (Figura 1.6). 
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                   Figura 1.6. Diferentes modos de vibración del hBN [45]. 

 

  Estabilidad química y térmica 

El BN es inerte químicamente, es insoluble en agua fría, se disuelve y se descompone 

ligeramente en agua caliente [46]. Su superficie es hidrofóbica, es difícil que el vapor de agua 

del aire se deposite en su superficie por lo que es utilizado como revestimiento de las paredes 

interiores de alto vacío en diversos equipos [47]. Este material apenas reacciona con algunos 

metales como cobre, hierro, aluminio, etc. Por lo que es utilizado como relleno anticorrosivo 

de metales [48]. Específicamente el hBN y cBN muestran una alta estabilidad térmica. El hBN 

es estable sin descomponerse a temperaturas superiores de 1000°C en aire, 1400°C en vacío y 

hasta 2850°C en atmósfera inerte [49]. Su conductividad térmica se encuentra en el rango de 

300-200 W/mK, mientras que la de grafeno se encuentra entre 1500-2500 W/mK. La diferencia 

en la conductividad puede deberse a los modos fonónicos suaves de las láminas de carbono y 

a la diferencia de masa entre el B y N [50].   
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 Propiedades mecánicas 

La dureza del hBN está en el rango de 1.5-1.3 GPa (Vickers) y el módulo de Young de 36.5 GPa 

[51]. En combinación con el modelo de fuerza y el comportamiento mecánico equivalente del 

enlace B-N, la rigidez mecánica a la tracción y al cizallamiento en el plano del BN es de 0.328 y 

0.171 TPa/nm, respectivamente [52]. 

 Propiedades eléctricas  

Los materiales que comúnmente son conductores de calor suelen ser buenos conductores de 

electricidad [53]. En cambio, el BN es un buen conductor de calor, pero un aislante de la 

electricidad [54]. Esto sucede debido a que el átomo de B se encuentra deficiente de electrones 

en el BN, lo que hace que los electrones se unan alrededor del átomo de B y que el BN presente 

el aislamiento [55]. Esto puede mantenerse incluso estando expuesto a temperaturas altas [56]. 

Tiene una resistividad a temperatura ambiente de 1016-1018 Ωm [57] y una  energía de banda 

prohibida con un valor de 5.95 eV, siendo un semiconductor indirecto [58]. Estudios recientes 

indican que la energía de banda prohibida del hBN 2D se encuentra generalmente alrededor 

de 6 eV y 6.1 eV para monocapas de hBN [59].   

 Propiedades ópticas 

El BN no presente ninguna banda de absorción en la región visible del espectro 

electromagnético, por lo que presenta es transparente al estar en forma de película y de color 

blanco en bloque sólido [60]. En la región ultravioleta aparece una banda de absorción aguda 

entre 190-220 nm aproximadamente, la cual es debido a la transición electrónica de la banda 

de valencia a la banda de conducción [59]. La suspensión de hBNNSs es transparente a menudo 

a concentraciones bajas y exhibe el efecto Tyndall (dispersión de la luz dentro de la dispersión). 

En concentraciones altas, la luz se difracta; y la dispersión se ve lechosa debido a las 

dimensiones de las nanohojas que son mayores que la longitud de onda de la luz láser [61].  

 

 

 



 

9 
 

Capítulo I    
Marco teórico 

1.2.2. Nanoestructuras de hBN 

Los materiales nanoestructurados hacen referencia a materiales con un tamaño en el rango de 

1-100 nm en una, dos o tres de sus dimensiones. En años recientes, estos materiales han llamado 

el interés de los científicos por sus notables propiedades fisicoquímicas, biológicas y eléctricas, 

las cuales permiten una amplia gama de aplicaciones en diferentes áreas como en la energía, 

medio ambiente, salud, entre otras [28]. Entre estos materiales nanoestructurados los basados 

en nitruro de boro son potencialmente importantes debido a su alta estabilidad química, 

resistencia mecánica, resistencia a la oxidación y aislamiento eléctrico [62]. 

  

Figura 1.7. Nanoestructuras de hBN: a) nanohoja de una sola capa, b) nanotubo de pared simple y c) fullerreno de una sola 
capa [62]. 

Las nanopartículas de BN tienen una alta conductividad térmica que es aprovechada en 

nanofluidos, los cuales pueden utilizarse en intercambiadores de calor para aplicaciones de 

refrigeración o calentamiento rápido [63]. Los nanotubos de hBN aumentan la conductividad 

térmica y mejoran las propiedades mecánicas de cerámicos y metales. Estos nanotubos se han 

implementado para la absorción de hidrógeno, en el recubrimiento de materiales aislantes, 

para producir emisión de campo y luminiscencia ultravioleta [38]. Las nanoestructuras 2D de 

hBN se han estudiado ampliamente para su aplicación en transistores de efecto de campo, 

dispositivos de tunelamiento, emisores y detectores de UV profundo, dispositivos 

fotoeléctricos, entre otros [52]. Por otro lado, las nanoestructuras 3D pueden ser adaptadas a 

estructuras porosas, las cuales son utilizadas para el almacenamiento de H2, tratamiento de 

contaminantes, soporte de catalizadores, suministro de fármacos, entre otros [64] (Figura. 1.7). 
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1.3. Métodos de síntesis de nanoestructuras 2D 

Los métodos de síntesis para la obtención nanoestructuras de hBN se pueden clasificar en dos 

categorías: de arriba hacia abajo (top-down, en inglés) y de abajo hacia arriba (bottom-up, en 

inglés), (Figura 1.8). El primero consiste en la división de sólidos en bulto a porciones cada vez 

más pequeñas hasta lograr un tamaño nanométrico. Mientras que, el segundo mantiene la 

esencia de la nanociencia, en que los materiales se construyen a partir de átomos y moléculas 

[65]. 

 

Figura 1.8. Métodos de síntesis de nanoestructuras 

Diversas rutas de síntesis han sido desarrolladas para obtener nanoestructuras 2D de hBN. La 

aplicabilidad de estas rutas depende de la pureza, defectos, costos, rendimiento y tiempo de 

producción. 

1. Métodos de abajo hacia arriba (bottom-up): 

 Deposición química de vapor (CVD) 

La deposición química de vapor es un método eficiente para sintetizar nanoestructuras 2D de 

alta calidad. Con este método, los materiales 2D crecen generalmente sobre un sustrato como 

soporte lo cual determina las propiedades intrínsecas de los materiales crecidos en función de 

esta interacción. Normalmente, el hBN se obtiene a partir de precursores como borano de 

amoniaco (NH3BH3), borazina (B3H6N3), tricloruro de boro (BCl3), compuestos con grupo 

amino (NH2) y N2, sobre superficies de metales de transición como Cu, Ni, Ag, Au, Ru e Ir [66]. 

 Deposición física de vapor (PVD) 

La deposición física de vapor es un método simple para depositar películas delgadas 

(generalmente de unos pocos nm a unos pocos µm), sobre un sustrato deseado. El método 
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consta de los siguientes pasos: a) vaporización de materiales de origen sólido o líquido, b) 

transporte de gases vaporizados hacia el sustrato objetivo, c) adsorción y difusión de moléculas 

sobre el sustrato, d) nucleación mediante átomos y moléculas difundidas y e) formación de la 

película sobre el sustrato [67]. Recientemente, se obtuvo un gran tamaño de grano con 

orientación controlada mediante el método de pulverización catódica [68]. La epitaxia de haz 

molecular también ha sido ampliamente utilizada para el crecimiento de películas de hBN [69]. 

2. Métodos de arriba hacia abajo (top-down): 

 Exfoliación mecánica 

Es el método más sencillo, fácil y común para sintetizar nanoestructuras de tipo 2D a partir de 

materiales en bulto. Dando lugar a materiales de alta calidad con costos relativamente bajos 

[70]. El primer estudio experimental de nanoláminas delgadas de hBN sobre SiO2 fue 

desarrollado mediante la técnica de exfoliación mecánica, logrando una cristalinidad y 

continuidad de las láminas con una estructura hexagonal ordenada con un espesor en el rango 

de 3.5 a 80 nm [71]. Este método consiste en pegar una cinta adhesiva sobre el material y 

después despegar la cinta bruscamente, con lo cual se va desprendiendo parte del material y 

así se obtienen capas de nitruro de boro. 

 Molienda con bolas 

La molienda con bolas es uno de los métodos de separación mecánica más comunes con el qué, 

se ha logrado un refinamiento de tamaño en tiempos alrededor de 3 h de molienda con una 

disminución de tamaño lateral de partícula de 394-607 nm a 90-214 nm [72]. La utilidad de este 

método que genera alta energía puede conducir a la activación química del hBN, que es 

químicamente inerte [73]. 

1.3.1. Método de exfoliación en fase líquida 

El uso del método de exfoliación en fase líquida para la síntesis de nanoestructuras 2D de hBN 

fue reportado por primera vez en 2008, donde se utilizaron cristales de hBN y se sonicaron en 

una solución de 1,2-dicloroetano con un polímero [74]. Este tipo de exfoliación química 

involucra disolventes y sonicación, el cual también se denomina exfoliación en fase líquida, ya 

que es realizada en un medio líquido  [75]. Debido a la fuerza entre capas del hBN los 

disolventes comúnmente utilizados para la exfoliación son disolventes como 

dimetilformamida (DMF), bases de Lewis como polietilenglicol (PEG), entre otros [60]. En este 
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método, las ondas ultrasónicas ayudan a dispersar el hBN en bulto en la fase líquida y actúa 

sobre el hBN causando que las capas de hBN se desprendan del material debido a la energía 

generada durante la ultrasonicación (Figura 1.9). 

 

Figura 1.9. Proceso de exfoliación en fase líquida asistida con ondas ultrasónicas 

La energía que se genera es debido al fenómeno de cavitación, el cual consiste en la 

formación de microburbujas dentro de la solución debido a la propagación de las ondas 

ultrasónicas en el líquido, las burbujas forman cavidades dentro de las capas de hBN, después 

las burbujas crecen a dimensiones críticas y finalmente colapsan produciendo la energía para 

separar las capas del material en bulto (burbujas color verde dentro de la Figura 1.9) [76]. La 

cavitación acústica aplica estrés a las nanohojas de hBN causando el rompimiento de las 

fuerzas de van der Waals entre las capas adyacentes [77]. El método es fácil y rápido, insensible 

a condiciones ambientales permitiendo así obtener mayores rendimientos [78].  

Los disolventes utilizados en el método de exfoliación en fase líquida son variados, como 

disolventes orgánicos, agua y algunas soluciones en ácido. Zhi y colaboradores sintetizaron 

nanohojas de hBN (hBNNSs) mediante sonicación de polvo de hBN y como disolvente DMF 

[79]. Ellos atribuyen la exfoliación a interacciones fuertes entre la superficie del hBN y el 

disolvente. En 2014, Cao y colaboradores sintetizaron hBNNSs utilizando una mezcla de 

disolventes (solución acuosa de amoníaco/alcohol isopropílico) [80]. Por otro lado, Wang y 

colaboradores usaron ácido metanosulfónico (MSA) para exfoliar hBN mediante sonicación. 
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Los autores mencionan que el MSA protona los bordes y superficie del hBN durante el proceso, 

lo que da como resultado fuerzas de repulsión entre las capas adyacentes que conduce la 

exfoliación. 

A pesar de que el disolvente juega un papel muy importante en la exfoliación del hBN, 

algunos estudios indican que tanto el rendimiento de la exfoliación como las características 

físicas y químicas de las hBNNSs dependen de una combinación de diferentes factores, como 

los parámetros ultrasónicos (frecuencia, potencia, tiempo y número de ciclos), la composición 

del medio líquido, y las características del hBN en bulto (tamaño, forma y concentración). Nie 

y colaboradores [81] publicaron la obtención de hBNNSs con la mezcla de agua desionizada y 

1-propanol o 2-propanol utilizando el método de exfoliación en fase líquida en un baño 

ultrasónico a 40 kHz durante 3 h. Mientras que, Gonzalez Ortiz y colaboradores [27] reportaron 

la obtención de hBNNSs mediante  el proceso de intercalación iónica, en este caso, la exfoliación 

fue asistida utilizando un dispositivo de ultrasonicación a 20 kHz con una micropunta de 3 

mm de diámetro durante 3 h. Por otro lado,  Jiang y colaboradores [82] desarrollaron un 

método que implica la intercalación de iones Ni2+ en capas intermedias de cristales de hBN 

dispersos ultrasónicamente en una solución de isopropanol/agua (relación de volumen de 

1/2.5). Este paso fue seguido por la reducción de Ni2+ y el crecimiento in situ de nanopartículas 

de Ni (NiNPs) bajo irradiación de rayos gamma promoviendo la separación de hBNNSs 

decoradas con NiNPs.  

1.4. Funcionalización de la superficie de las nanohojas de hBN 

La mayoría de las modificaciones superficiales de los nanomateriales se realizan en fase líquida 

mediante calentamiento, sonicación, agitación mecánica y/o interacciones nanomaterial - 

disolvente. Un gran número de parámetros proporcionan una buena oportunidad para 

optimizar las modificaciones de la superficie y satisfacer diversas aplicaciones [83]. 

1. Funcionalización no covalente 

Los métodos de funcionalización no covalente usualmente no alteran las propiedades de la 

estructura de los nanomateriales y conservan las propiedades intrínsecas durante la 

funcionalización [84]. Sin embargo, la unión entre las modificaciones no covalentes y las 

estructuras de hBN no suelen ser tan fuertes y estables como lo son las modificaciones 

covalentes.  
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Diversos compuestos orgánicos, materiales poliméricos [85], octadecilamina (ODA) [86], 

ácidos orgánicos, entre otros, han sido reportados para modificar la superficie de las 

nanoestructuras formando una capa fina sobre ellas. Se ha encontrado que diversos polímeros 

exfolian y funcionalizan de manera no covalente a nanoestructuras como los nanotubos de 

carbono [87], grafeno [88] y nanotubos de hBN [89]. 

2. Interacciones ácido-base de Lewis  

Los enlaces de B-N polarizados localmente permiten la selección de átomos de B y N para 

interacciones de ácido-base de Lewis. Específicamente, estas interacciones son no covalentes, 

pero con fuertes características iónicas debido a las fuerzas electrostáticas entre los átomos [43]. 

El ataque electrofílico a los átomos de N debería ser posible, sin embargo, no hay reportes 

experimentales. En cambio, si se encuentran reportes que indican la unión de grupos 

funcionales con átomos de B que poseen deficiencia de electrones (ácido de Lewis) y 

susceptibles al ataque de compuestos de base de Lewis para formar complejos ácido-base 

estables [86].  

3. Funcionalización covalente 

Los enlaces BN en la estructura del hBN tienen una ionicidad parcial, los átomos B y N están 

parcialmente cargados de forma positiva (centros deficientes de electrones) y negativa (centros 

ricos en electrones), respectivamente. Esta característica hace que los sitios B sean propensos al 

ataque de grupos nucleofílicos, mientras los sitios N son reactivos con grupos electrofílicos 

[64]. Existen en la actualidad diferentes grupos funcionales que han sido introducidos en BN 

mediante funcionalización química covalente, por ejemplo: 

 Grupo hidroxilo (-OH) 

Un grupo hidroxilo puede unirse covalentemente a los sitios B de una nanoestructura de BN, 

siendo el grupo funcional más importante para modificaciones químicas de BN. 

Recientemente, se han desarrollado métodos para unir grupos -OH en las superficies de 

nanomateriales. Por ejemplo, Zhi y colaboradores reportaron la hidroxilación de nanotubos de 

BN (BNNTs) mediante reacciones químicas entre BNNTs y H2O2 en una autoclave, donde el 

H2O2 se disocia para generar radicales HO• y reaccionar con los BNNTs [90]. Mediante otro 

método, Lin y colaboradores prepararon BNNSs hidroxilados utilizando un método de 

sonicación, el cual indujo a la exfoliación, corte e hidroxilación de las capas de BN [60]. 
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 Grupos amino (-NH2) 

Los centros B electrofílicos de las superficies de BN también pueden ser modificados por 

grupos -NHR y -NH2. Por primera vez en 2007, fue reportado que los grupos -NH2 podían 

unirse a las superficies de los BNNTs de manera covalente. Ikuno y colaboradores introdujeron 

grupos funcionales amino en la superficie de BNNTs mediante irradiación de un plasma de 

amoníaco en un generador de plasma de microondas [91]. La carga positiva de los átomos B 

permite interactuar con bases de Lewis. Por ejemplo, Xie y colaboradores trataron BNNTs con 

cadenas de PEG terminadas con -NH2 y se observó que los BNNTs funcionalizados se podían 

estabilizar en soluciones acuosas [92]. 

 Grupos alquilo (-R) y alcoxilo (-OR) 

Estudios teóricos señalaron que la reactividad química observada del sistema BN hacia 

especies radicales se ve considerablemente mejorada por las características de localización de 

electrones π del BN. El dibromocarbeno (DBC) se ha utilizado como fuente de radicales para 

la alquilación de BNNS, mediante una reacción basada en una metodología de transferencia de 

fase modificada en un disolvente bifásico, cuya interfaz con radicales DBC convierte a los 

BNNS en una estructura BCN de anillo [93]. Otra estrategia viable para la funcionalización 

covalente con grupos alquilo implica un enfoque de reducción química utilizando 1-bromo 

hexano, el cual muestra una reactividad mejorada hacia los radicales que sus contrapartes 

neutras [94]. Los electrones desapareados de los radicales contribuyen a los orbitales vacantes 

de los átomos de boro, lo que favorece la formación de enlaces covalentes. Recientemente se 

reportó un método de alcóholisis asistida por sonicación en alcoholes primarios para injertar 

grupos alcoxi en la superficie de BN [95].  

 Grupos halogenuros (-X) 

La fluoración es un método que consiste en la utilización de flúor altamente electronegativo 

que tiene más electrones de valencia que el boro o el nitrógeno, y puede proporcionar más 

electrones para la conducción y, por lo tanto, puede conferir semiconductividad, cambiando 

las propiedades del material [96]. Xue y colaboradores identificaron la característica 

semiconductora de las hBNNS fluoradas preparadas mediante la técnica de funcionalización 

química en solución utilizando ácido fluorobórico posterior a la exfoliación de h-BN a granel 

en isopropanol [97]. 
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1.5. Aplicaciones de las nanoestructuras de hBN 

 Microelectrónica 

Se han estudiado dos aplicaciones principales para materiales de BN en el campo de la 

microelectrónica. El primero, utilizando la propiedad de aislamiento electrónico, los nanotubos 

de hBN (hBNNTs) pueden ser utilizadas como separadores y barreras en componentes 

altamente conductores, como barreras utilizadas en los transistores de efecto túnel de campo y 

aislantes atómicamente finos para la separación de canales metálicos. El segundo, empleando 

la suavidad de la superficie, los materiales de BN pueden aplicarse como sustratos para 

dispositivos de alto rendimiento [64]. 

 Nanofotónica 

La nanofotónica hace referencia a los estudios de luces confinadas en tamaños nanométricos y 

las interacciones que estos conlleven con el material. La mezcla de materiales dieléctricos 

polares a escala atómica, como lo son las estructuras de BN pueden generar nuevos 

dispositivos resultantes del comportamiento ópticos híbrido de los componentes, lo que 

permite un control directo sobre la función dieléctrica. En años recientes, el conocimiento de 

las propiedades físicas y químicas de hBN y sus heteroestructuras han impulsado el desarrollo 

de dispositivos fotónicos basados en BN [98]. 

 Almacenamiento de hidrógeno 

El hidrógeno es considerado uno de los mejores combustibles. Aunque, la escasez de materiales 

seguros, eficaces y económicos para su almacenamiento ha truncado demasiado su aplicación. 

En 2012, se sintetizaron esferas huecas de BN con cáscaras ultrafinas, las cuales presentaron un 

excelente rendimiento de almacenamiento de hidrógeno, además de la adsorción de 

contaminantes orgánicos [99]. 

 Captura de CO2 

Una de las aplicaciones potenciales de los materiales de BN es en la captura de CO2. En 2013, 

se demostró por primera vez que, modificando la carga de los nanomateriales de BN, se puede 

controlar e invertir la adsorción/desorción de CO2 en las hBNNSs y hBNNTs. La 

captura/liberación de CO2 se produce de manera espontánea y sin barreras una vez que la 

carga se inyecta en las nanoestructuras de BN o se desprenden de ellas [100]. 
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 LEDs ultravioleta 

Dado que el hBN tiene una banda prohibida de alrededor de 6 eV, puede emitir luz en la región 

ultravioleta y, por lo tanto, se utiliza para la fabricación de diodos emisores de luz ultravioleta 

de alto rendimiento con buena estabilidad. Los LEDs (diodo emisor de luz) ultravioleta de alto 

rendimiento fabricados con hBN se pueden utilizar específicamente para fines como 

diagnóstico médico, esterilización y purificación de agua [101]. 

1.5.1. Remoción de colorantes 

Las aguas residuales industriales contienen diferentes tipos de contaminantes orgánicos e 

inorgánicos, entre ellos los colorantes. El consumo total de colorantes en la industria textil en 

todo el mundo es de más de 10,000 toneladas al año y aproximadamente 100 toneladas de 

colorante se vierten en corrientes de agua [102]. El vertido de efluentes de diversas industrias 

como resultado de la creciente industrialización ha provocado graves problemas de salud y 

ambientales. La cual estará en peligro en un futuro cercano debido a la presencia de estos 

colorantes en cuerpos de agua [103]. Por ejemplo, un colorante puede tener un impacto tanto 

en los organismos acuáticos como en los seres humanos porque los colorantes pueden reducir 

el paso de la luz solar y normalmente contiene metales pesados y sistemas aromáticos [104]. 

Las moléculas de colorantes en aguas residuales provocan mutagenicidad, carcinogenicidad, 

disfunción de los riñones, hígado, cerebro, sistema reproductivo central, entre otros [105].   

1.5.1.1. Clasificación de colorantes 

Un colorante se describe generalmente como una sustancia capaz de impartir color a través de 

la unión física/química con el sustrato al que se aplica. La presencia de cromóforos en el 

colorante explica el desarrollo del color, al que se unen los auxocromos [106]. Los colorantes 

exhiben estructuras moleculares aromáticas que se originan a partir de hidrocarburos, como 

benceno, tolueno, naftaleno, antraceno y xileno [107]. La clasificación de colorantes puede ser 

de acuerdo a su estructura molecular como: antraquinona, triarilmetano, xanteno, nitro, azo, 

trifenilmetano, nitroso, ftaleína, diarilmetano, entre otros [108]. Sin embargo, debido a las 

complejidades de la nomenclatura a partir del sistema de estructura química, la clasificación 

basada en la aplicación suele ser la más favorable. En la Tabla 1.2. se muestran la clasificación 

de acuerdo a la aplicación. 
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Tabla 1.2 Clasificación de colorantes de acuerdo a su aplicación  

Clasificación Substrato Método de aplicación 

Ácidos Lana, nylon, seda, cuero, 
piel 

Generalmente baño neutro a ácido 

Básicos Papel, poliacrilonitrilo, 
poliéster 

Se aplica a partir de baños ácidos 

Directos Nylon, papel, cuero y 
algodón 

Se aplica desde un baño neutro o ligeramente 
alcalino que contiene un electrolito adicional 

Dispersos 
Poliamida, poliéster, 

acrílico, acetato y 
plásticos. 

Dispersiones acusosas finas a menudo se aplican 
mediante métodos de transporte a alta 

temperatura/presión o temperatura más baja 

Reactivos Lana, algodón, seda y 
nylon. 

El sitio reactivo del colorante reacciona con el 
grupo funcional de la fibra para unir el colorante de 

foma covalente bajo influencia de calor y pH. 

Sulfurosos Rayón y algodón 
Sustrato aromático enriquecido con sulfuro de 
sodio y reoxidado a productos insolubles que 

contienen azufre sobre fibra. 

Vat Lana y algodón 
Los colorantes sinsolubles en agua se solubilizan al 

sumergirlos en bisulfito de sodio y después se 
agotan al reoxidarse y formar fibras. 

 

Los colorantes también pueden clasificarse en función de su carga de partículas al 

disolverse en un medio acuoso, como los colorantes catiónicos (todos los colorantes básicos). 

Estos colorantes catiónicos son solubles en agua y se aplican en papel, entre otros [109]. Por 

otra parte, los colorantes aniónicos (colorantes directos, ácidos y reactivos) tienen una carga 

negativa cuando se disocia en solución acuosa. Las formas disponibles comercialmente son 

generalmente en sal de sodio por lo que presentan una buena solubilidad en agua [110] y los 

no iónicos (colorantes dispersos).  

Sin embargo, las aplicaciones multifacéticas de los colorantes en la vida diaria implican su 

liberación junto con otros productos químicos orgánicos/inorgánicos tóxicos en los efluentes 

industriales, lo que resulta en efectos perjudiciales para el medio ambiente [103]. Por lo tanto, 

es necesario proteger el medio ambiente de estos efluentes tóxicos liberados en el agua 

sometiéndolos a varios tratamientos físicos, químicos, biológicos o sus combinaciones. 
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1.5.1.2. Métodos de remoción de colorantes 

Actualmente, se dispone de varias tecnologías de remediación ambiental para la eliminación 

de contaminantes como metales pesados, colorantes, pesticidas, fertilizantes, ácidos orgánicos 

y compuestos halogenados, compuestos fenólicos, entre otros. Técnicas como la precipitación, 

la incineración, la floculación, la coagulación, el intercambio iónico, ósmosis inversa, filtración 

por membrana, electroquímica, fotoelectroquímica, procesos de oxidación avanzada, los 

métodos biológicos y la adsorción han demostrado diferentes grados de eficiencia de 

remediación [92]. En la Tabla 1.3. se muestra algunas de las técnicas empleadas con sus 

principales ventajas y desventajas.   

Tabla 1.3. Ventajas y desventajas de diferentes técnicas de remoción de colorantes [111]. 

Técnica Ventajas Desventajas 

Separación de membrana Alta eficiencia, sales reutilizadas 
Vida útil corta y 

económicamente inviable. 

Intercambio iónico Sin pérdida de adsorbentes 
Inefectivo para ciertos 

colorantes. 

Coagulación/Floculación Simple y económicamente atractivo 
Alta producción de lodos y 

problemas de eliminación. 

Procesos de oxidación 
avanzada (POA) 

Rápido y de ata eficiencia 
Alto consumo de reactivos 

químicos y electricidad, 
económicamente inviable. 

Procesos electroquímicos Rápido y de ata eficiencia 
Alto consumo de electricidad y 

económicamente inviable. 

Procesos fotoquímicos Rápido y sin producción de lodos 
Formación de subproductos y 

consumo de energía. 

Biodegradación Simple y económicamente atractivo 
Requiere de condiciones 

ambientales externas estrictas, 
proceso lento. 

Adsorción 
Alta eficiencia, operación simple, 
bajo costo y no forma sustancias 

peligrosas 
Ineficaz para ciertos colorantes. 

 

En las técnicas de filtración, la separación de partículas disueltas y suspendidas se lleva a 

cabo mediante mecanismos de tamizado y captura de partículas [112]. El proceso de 

coagulación implica la desestabilización de impurezas suspendidas cargadas [113]. El método 

de intercambio iónico implica la remoción de colorantes a través de las fuertes interacciones 

entre los grupos funcionales en resinas de intercambio iónico y moléculas de colorantes 

cargadas. La formación de fuertes enlaces da como resultado la separación de colorantes de las 

aguas residuales [114]. El uso de POA como la luz ultravioleta/peróxido de hidrógeno (UV-
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H2O2), ozonización y procesos fotocatalíticos se han empleado para tratar aguas residuales de 

colorantes. Estos implican la formación de radicales activos que degradan los contaminantes 

[115]. En la Figura 1.10 se muestra una gráfica con porcentajes de publicaciones de las distintas 

técnicas de tratamiento físico-químico y biológicos existentes para el tratamiento de aguas 

residuales. 

 

Figura 1.10. Porcentaje de literatura disponible para la remoción de colorantes empleando diferentes técnicas [112]. 

De acuerdo a lo anterior, se considera que la técnica de adsorción en uno de los procesos 

de descontaminación más importantes y útiles ya que es un proceso sencillo, rápido, de bajo 

costo, con alta eficiencia y facilidades de reciclado. 

1.5.1.3. Adsorción  

Es un proceso eficaz,  económico y durante los últimos años, se han llevado a cabo muchas 

investigaciones sobre el uso de varios adsorbentes para la depuración de aguas residuales [93], 

incluidos metales pesados y colorantes [112]. El término de adsorción se refiere a un fenómeno 

superficial que se define como el aumento de concentración de un componente en particular 

en la superficie o interfase entre dos fases (interfase líquido-sólido o interfase gas-sólido). La 

sustancia que se acumula en la interfase se conoce como adsorbato y el sólido en el que se 

produce la adsorción se denomina adsorbente [116]. 

La adsorción puede clasificarse en dos tipos: adsorción física y química. La adsorción física 

o fisisorción se caracteriza por interacciones de van der Waals entre el adsorbente y el 

adsorbato por lo que en la mayoría de casos es reversible. La adsorción química o quimisorción 

consiste en la formación de fuertes asociaciones químicas entre moléculas o iones del adsorbato 

a la superficie del adsorbente y por lo tanto es irreversible [117]. Por otro lado, lo factores que 
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influyen en la eficiencia de adsorción incluyen la interacción de adsorbato-adsorbente, área 

superficial del adsorbente, la relación adsorbente-adsorbato, tamaño de partícula del 

adsorbente, temperatura, pH y el tiempo de contacto [118]. 

Actualmente, se utilizan diferentes adsorbentes para tratar aguas residuales que contienen 

colorantes por ejemplo los adsorbentes a base de polímeros, nanoadsorbentes a base de 

carbono, óxidos a base de metales de transición, entre otros. En la Figura 1.11 se encuentra 

resumido los diferentes tipos de adsorbentes. 

 

Figura 1.11.- Diferentes tipos de adsorbentes empleados para remover colorantes de aguas residuales 

1.5.2. Nanomateriales 2D como soporte catalítico 

A partir del descubrimiento del grafeno, los materiales bidimensionales (2D) han adquirido 

gran interés debido a sus propiedades químicas, estructuras únicas y sus excelentes 

aplicaciones. Materiales 2D como el grafeno, han sido investigados como soporte de 

nanopartículas (NP) metálicas que muestran una excelente actividad catalítica.  Algunos 2D 

empleados como soportes son el nitruro de carbono grafítico (g-C3N4) [119], los dicalcogenuros 

de metales de transición (TMDs) [120], sulfuro de molibdeno (MoS2) [121] y el nitruro de boro 

hexagonal (hBN) [122]. 

La estructura cristalina del g-C3N4 se considera similar a la del grafito N sustituido. La 

estructura única y excelentes propiedades como la semiconductividad y riqueza de nitrógeno 

del g-C3N4 demuestra ser un excelente material para la catálisis. El exceso de contenido de 

nitrógeno ofrece amplios sitios de anclaje para las NP lo que lo hace bueno como soporte de 

catalizadores [119]. Los TMDs son materiales laminares que consisten en capas de átomos de 
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metales de transición (M=Mo, W, Nb, Re, Ni o V) que se encuentran intercalados entre dos 

capas de átomos de calcógeno (X=S, Se o Te) con estequiometria MX2. Estos materiales han sido 

estabilizados mediante fuerzas de van der Waals entre dos láminas adyacentes e interacciones 

covalentes dentro de las láminas [120]. Otros materiales que se han estudiado como soporte de 

catalizadores son los marcos metalorgánicos (MOF) y los marcos orgánicos covalentes (COF) 

ya que debido a su estructura puede inmovilizar NP metálicas [123]. Por ello, estos materiales 

han atraído gran interés como soporte de diversas nanopartículas metálicas y desempeñan un 

papel importante en la catálisis. 

1.5.2.1. Nitruro de boro hexagonal como soporte catalítico 

El uso de hBN como soporte catalítico ha sido desarrollado con diversos tipos de 

nanopartículas metálicas las cuales han sido empleadas como catalizadores para diversas 

reacciones químicas. Por ejemplo, Sun y colaboradores obtuvieron nanohojas de hBN mediante 

exfoliación del hBN utilizando cloruro de tionilo (SOCl2) en el que inmovilizaron 

nanopartículas de Pd sobre la superficie mediante el método de deposición-precipitación. El 

catalizador Pd/hBNNSs exhibió una alta actividad catalítica en la hidrogenación de 

compuestos aromáticos [124]. Yu y colaboradores sintetizaron nitruro de boro poroso rico en 

oxígeno que fue utilizado como soporte de nanopartículas de Au y utilizado como 

catalizadores para la hidrogenación de 4-nitrofenol a 4-aminofenol [125]. En otro estudio, 

nanopartículas de Ag soportadas en BNNSs sin ningún agente reductor adicional mostró una 

excelente actividad catalítica para la reducción de 4-nitrofenol [126]. Fu y colaboradores 

sintetizaron un compuesto BNNSs-AuNPs a partir de hidroxi-BNNs sin agregar ningún 

reductor el cual exhibió una excelente actividad catalítica en la degradación de rodamina B y 

electrooxidación de hidracina [127]. 

1.5.2.2. Catálisis  

En principio, los catalizadores son sustancias que alteran la velocidad de una reacción, a 

menudo acelerando o aumentando la velocidad o rompiendo o reconstruyendo enlaces 

químicos entre los átomos [128]. Por lo que, la catálisis se define generalmente como el aumento 

de la velocidad de reacción química mediante una sustancia no consumida en la reacción, la 

cual se llama catalizador [129]. La catálisis puede clasificarse en dos tipos: homogénea y 

heterogénea. La catálisis homogénea en un tipo de catálisis en la que el catalizador y los 

reactivos se encuentran una misma fase, generalmente en fase líquida. Mientras que en la 
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catálisis heterogénea, los reactivos y el catalizador se encuentran en diferente fase [130]. La 

aplicación de una u otra depende de diferentes factores como eficiencia, velocidad, 

recuperación del catalizador, entre otros. 

Durante décadas, los catalizadores relacionados con oro han sido aplicados en diversas 

reacciones catalíticas como en la hidrogenación de aldehídos, oxidación de alcoholes, 

reducción de compuesto nitro aromáticos  debido a sus propiedades químicas estables, baja 

toxicidad y rendimiento catalítico eficaz [131]. Comúnmente la alta actividad catalítica del 

catalizador se atribuye a su alta relación superficie-volumen, al efecto geométrico de la 

superficie, propiedades electrónicas y efecto de tamaño cuántico que es dado por el tamaño de 

estas partículas. 
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2.1. Introducción 

El nitruro de boro hexagonal es un material de estructura en capas que se presenta en forma 

de polvo blanco, que es llamado “grafeno blanco”[132]. Cuando se separan las capas del hBN 

se forman nanoestructuras bidimensionales llamadas nanohojas de nitruro de boro hexagonal 

(hBNNSs). Las hBNNSs presentan excelentes propiedades, entre ellas, buena estabilidad 

térmica y resistencia a la oxidación [133], alta conductividad térmica [134] y resistencia 

mecánica [135]. Debido a estas propiedades, las hBNNSs han sido empleadas para 

recubrimientos [136], catálisis [70], nanocompósitos [137] y tratamiento de aguas [138].  Debido 

a las múltiples  aplicaciones de este material, se han desarrollado diversas técnicas para obtener 

hBNNSs, tales como: exfoliación mecánica [1], molienda de bolas [139], 

hidrotermal/solvotermal [140, 141], exfoliación electroquímica [142] y exfoliación en fase 

líquida [75]. A pesar de la diversidad de métodos para obtener estos materiales, algunos de 

ellos tienen desventajas como baja eficiencia, largos periodos de producción, daño y/o 

imperfecciones en las hojas, entre otras. De acuerdo a esto, el método de exfoliación en fase 

líquida se considera un método económico, fácil y escalable para la obtención de hBNNSs [143]. 

El uso del método de exfoliación en fase líquida para obtener hBNNSs fue reportado por 

primera vez en 2008 [74]. Este método consiste en la obtención de nanohojas a partir de hBN 

en bulto empleando ondas ultrasónicas y disolventes orgánicos [144], mezcla de disolventes 

[80], líquidos iónicos [145], etc. 

Como se mencionó anteriormente, las hBNNSs poseen excelentes propiedades que las 

hacen útiles para diversos tipos de aplicaciones. Sin embargo, estos nanomateriales presentan 

hidrofobicidad, así como una pobre dispersabilidad en agua y líquidos orgánicos. Para resolver 

este problema, se ha realizado el proceso de funcionalización, el cual consiste en la 

modificación química de las hBNNSs empleando grupos funcionales como hidroxilo (-OH), 

amino (-NH2), alcoxilo (-OR) y halogenuro (-X) [146]. De estos grupos, el amino es altamente 

reactivo y puede unirse con otros átomos o moléculas alterando las propiedades superficiales 

de las hBNNSs. En la funcionalización de las hBNNSs, los grupos -NH2 se unen covalentemente 

a los átomos de B, confiriendo una carga superficial y generando sitios activos en la superficie 

de las hBNNSs. Con esto, se logra disminuir la hidrofobicidad de las hBNNSs y aumentar su 

dispersabilidad en agua formando soluciones coloidales estables. Lei y colaboradores [147] 

reportaron la funcionalización de hBNNSs incorporando  grupos amino mediante un proceso 
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mecanoquímico de un solo paso, utilizando urea como agente de funcionalización. Como 

resultado de la funcionalización, la dispersabilidad de las hBNNSs en agua aumentó formando 

soluciones coloidales con concentraciones de hasta 30 mg/mL. En otro estudio, Song y 

colaboradores [148] realizaron una bifuncionalización de las hBNNSs introduciendo grupos 

hidroxilo y amino a través del método de molienda de bolas asistido con ácido cítrico. Ellos, 

reportaron una mejora en la dispersabilidad de las hBNNSs en una variedad de solventes 

orgánicos alcanzando concentraciones de 39.8 mg/mL. 

En este capítulo, se describe la obtención de hBNNSs mediante el método de exfoliación 

en fase líquida asistido por ondas ultrasónicas utilizando agua desionizada, isopropanol 

utilizando diferentes relaciones (v/v). También se describe la modificación superficial de las 

hBNNSs con grupos amino realizada con el método de funcionalización química asistida por 

ultrasonido empleando hidracina como agente funcionalizante. Además, se presentan los 

resultados de la caracterización de las hBNNSs y las hBNNSs-NH2 por las técnicas, TEM, SEM, 

Raman, DRX, FT-IR, ATP, XPS y UV-Vis.  
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2.2. Metodología experimental 

En esta sección se explica detalladamente la obtención de las hBNNSs mediante el método de 

exfoliación en fase líquida empleando agua desionizada e isopropanol y la modificación 

superficial de las hBNNSs con grupos -NH2 empleando hidracina como agente funcionalizante.  

2.2.1. Reactivos 

Las características de los reactivos que fueron utilizados para la obtención y funcionalización 

de las hBNNSs se muestran en la siguiente tabla: 

Tabla 2.1. Lista de reactivos que fueron empleados para la obtención y funcionalización de las hBNNSs. 

Reactivos Características 

Nitruro de boro hexagonal (hBN) Sigma Aldrich, pureza: 98%, peso molecular: 24.82 g/mol, 

tamaño de partícula ~1 µm, polvo fino color blanco. 

Isopropanol ((CH3)2CHOH) Sigma Aldrich, pureza: 99.7%, peso molecular: 60.10 g/mol, 

líquido incoloro. 

Hidracina (H2N-NH2· H2O) Sigma Aldrich, pureza: 50-60% en H2O, peso molecular: 50.06 

g/mol, líquido incoloro. 

Agua desionizada 18 MΩ con un pH aproximado de 6.5 Equipo desionizador: 

RiOs-DI3 MILLIPORE. 

2.2.2. Equipo científico para la caracterización de nanoestructuras  

El hBN, las hBNNSs y las hBNNSs-NH2 fueron analizadas por diferentes técnicas de 

caracterización, las cuales se muestran a continuación: 

 Espectroscopía de Absorción Ultravioleta-Visible 

Los estudios de absorción de radiación ultravioleta-visible del hBN en bulto y de las hBNNSs 

se realizaron en un espectrofotómetro UV-Vis-NIR marca PERKIN ELMER modelo Lambda 2S 

con rango de medición de 190 a 1100 nm. Las muestras fueron analizadas en solución usando 

celdas de cuarzo de 1 x 1 x 4.5 cm. En el caso del hBN en bulto, las soluciones fueron preparados 

dispersando 1 mg de polvo del material en 5 mL de agua desionizada con ayuda de una parrilla 

de agitación. Para el caso de las hBNNSs, la solución se preparó utilizando una gota de la 

solución del proceso de exfoliación en 5 mL de agua, posteriormente se agitó manualmente. 
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 Difracción de Rayos X                                                                                                                                

La estructura cristalina del hBN en bulto y de las hBNNSs fue determinada en un difractómetro 

de Rayos X marca INEL, modelo EQUINOX 2000 utilizando una radiación monocromática de 

un ánodo de Co Kα1 con longitud de onda λ= 1.789 nm. Las mediciones se realizaron en el 

rango de 2ϴ de 3° a 110° con un tiempo de adquisición de 15 min. El análisis de difracción se 

llevó a cabo mediante el siguiente procedimiento: La muestra se pulverizó en un mortero de 

ágata, se colocó en un portamuestras metálico y se compactó mecánicamente asegurando que 

la superficie quedará totalmente plana, posteriormente fue colocada en el difractómetro.  

 Espectroscopía de Absorción Infrarroja  

Los modos de vibración del hBN en bulto, de las hBNNSs y hBNNSs-NH2 fueron determinados 

mediante espectroscopía IR utilizando un Espectrofotómetro de Absorción Infrarroja con 

Transformada de Fourier (FT-IR), marca PERKIN-ELMER, modelo FRONTIER con una 

resolución espectral de 4 cm-1 y un rango de medición de 4000 a 600 cm-1. El análisis para el 

hBN en bulto y las hBNNSs se llevó a cabo colocando un 1 mg de la muestra directamente 

sobre la celda de diamante, posteriormente se colocó una presión sobre ella. En cambio, para 

el análisis de las hBNNSs funcionalizadas, 2 mL de la solución antes y después del tratamiento 

ultrasónico fueron adicionadas a 100 mg de KBr. A continuación, se evaporó el disolvente y se 

obtuvieron los espectros IR de las muestras sólidas usando el método de reflectancia totalmente 

atenuada (ATR). 

 Espectroscopía Raman 

Los modos de vibración del hBN y de las hBNNSs fueron determinados mediante un 

espectrofotómetro MicroRaman, marca HORIBA, modelo Xplora Plus con un láser de 532 nm, 

una resolución estándar, operación automática y un tiempo de adquisición de 15 s. La medición 

se realizó colocando un 1 mg sobre la celda, posteriormente se buscó una zona de interés y se 

realizó el análisis de la muestra. 

 Análisis de Tamaño de Partícula 

La determinación de tamaño de partícula del hBN en bulto y de las hBNNSs se realizó 

mediante el analizador de tamaño de partícula por difracción láser de longitud de onda 

múltiple (ATP), marca BECKAM & COULTER, modelo LS13 320. Las mediciones se realizaron 

en un rango de 0.004-2000 µm. El análisis se llevó a cabo utilizando unos microgramos de polvo 
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en un vaso de precipitados con agua desionizada y dispersados con ayuda de un baño 

ultrasónico durante 5 minutos. Posteriormente la solución fue analizada en el equipo. 

 Análisis termogravimétrico 

La estabilidad térmica del hBN y las hBNNSs, así como el grado de funcionalización de las 

hBNNSs-NH2 se determinaron con un analizador termogravimétrico de la marca METTLER 

TOLEDO modelo 851. Las mediciones se realizaron en un rango de temperatura de 20 °C a 800 

°C con un programa de calentamiento de 10°C/min bajo atmósfera de nitrógeno usando 

crisoles de alúmina. Para llevar a cabo el análisis se pesó 5 mg del polvo seco en un crisol de 

alúmina y después fue colocado en el equipo. 

 Espectroscopía fotoelectrónica de rayos X 

La determinación de energía de enlace del hBN, hBNNSs y hBNNSs-NH2 fue determinada 

mediante un espectrofotómetro fotoelectrónico de rayos X de la marca THERMO FISHER 

SCIENTIFIC modelo K-Alpha con un monocromador de rayos X de Al-Kα. La muestra fue 

pulverizada y se tomó algunos mg los cuales fueron depositados en la cámara del XPS. 

 Microscopia Electrónica de Barrido 

La morfología del hBN en bulto y el mapeo elemental de hBN, hBNNSs y hBNNSs 

funcionalizadas fueron analizadas en un microscopio electrónico de barrido (marca JEOL, 

modelo JSM 6010LA) equipado con un detector de rayos X, una platina automatizada en XY y 

un voltaje de aceleración de 20 kV. Se utilizó la señal de electrones secundarios para la 

generación de las imágenes y la señal de rayos X característicos para el mapeo elemental. La 

preparación de la muestra consistió en depositar un poco de polvo sobre el portamuestras 

metálico tipo tambor utilizando una cinta adhesiva de grafito de doble cara.  

 Microscopía Electrónica de Transmisión 

El tamaño y la forma de las hBNNSs fueron determinadas en un microscopio electrónico de 

transmisión de la marca JEOL, modelo JEM2100, operado con un voltaje de aceleración de 200 

kV. La preparación de las muestras fue de la siguiente manera: una gota de la solución de las 

hBNNSs se depositó en 3 mL de agua desionizada y se dispersó de manera manual. A 

continuación, se tomó una gota de esta última solución y se depositó sobre una rejilla de cobre 

recubierta con grafito. La rejilla fue colocada en un desecador con vacío para eliminar la 

totalidad del disolvente para posteriormente realizar el análisis. 
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2.2.3. Obtención de nanoestructuras bidimensionales de hBN 

Las nanoestructuras 2D de hBN se prepararon mediante el método de exfoliación en fase 

líquida asistida por ultrasonido, empleando el procedimiento Figura 2.l y que consiste en dos 

etapas: Primero, en un vaso de precipitados de 50 mL se colocaron 50 mL de isopropanol, 

posteriormente se adicionó 125 mg de polvo de hBN y la mezcla se puso en agitación hasta que 

el hBN se dispersó completamente. La solución se mantuvo en ultrasonicación a una frecuencia 

de 20 kHz durante 4 horas en un homogeneizador ultrasónico de la marca YUCHENGTECH 

equipado con una sonda de titanio con diámetro de 3 mm.  

 

Figura 2.1. Representación esquemática de la exfoliación de hBN mediante el método de exfoliación en fase líquida para 
obtener hBNNSs. 

En la segunda etapa, la solución resultante se colocó en tubos de centrífuga de 15 mL y se 

centrifugó durante 10 min a 3500 rpm. Al término de la centrifugación se recolectó 2/3 partes 

de la solución con la ayuda de una pipeta y se colocó en otros tubos donde se centrifugó a 12000 

rpm durante 10 minutos. Posteriormente, se volvió a separar 2/3 partes de la solución donde 

se concentró la mayor cantidad de hBNNSs. El producto final se depositó en un vial y 

posteriormente fue etiquetado. Finalmente, las hBNNSs fueron secadas a 80°C durante toda la 

noche. El parámetro que se varió en la exfoliación de hBN fue el disolvente, por lo que el 

procedimiento se repitió sustituyendo el isopropanol (IPA) por agua desionizada (DI), también 

se realizaron exfoliaciones de hBN usando la mezcla de DI/IPA con relaciones en volumen de 

75:25, 50:50 y 25:75. 

 

 

Fuente: Elaboración propia 
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2.2.4. Funcionalización de la superficie de nanoestructuras de hBN 

La funcionalización de las hBNNSs se realizó mediante la modificación química de la superficie 

utilizando hidracina como agente de funcionalización y ondas ultrasónicas con una frecuencia 

de 20 KHz. El procedimiento de funcionalización, esquematizado en la Figura 2.2, consistió en 

los siguientes pasos: En un matraz Erlenmeyer de 125 mL se colocaron 20 mL de la solución de 

hBNNSs de la exfoliación con la mezcla (DI/IPA, 75:25) con una concentración de 0.25 mg/mL. 

Después, se adicionó 100 mL de agua desionizada y 1 mL de hidrato de hidracina. La mezcla 

resultante fue colocada en un homogeneizador ultrasónico durante 1 hora. Posteriormente, la 

solución fue centrifugada a 4000 rpm durante dos ciclos de 10 minutos, después se retiró la 

mayor cantidad de líquido de los tubos. El producto sólido aislado de los tubos fue lavado con 

agua varias veces hasta que el pH se mantuvo constante. El polvo blanco correspondiente a las 

hBNNSs funcionalizadas con los grupos -NH2 fue secado a 60 °C. Este procedimiento de 

funcionalización fue realizado variando la relación en peso de hidracina con respecto a las 

hBNNSs, usando relaciones de 1:1, 2:1, 4:1, 6:1 y 8:1.  

 

Figura 2.2. Representación esquemática de la funcionalización de las nanohojas de hBN 

Las hBNNSs funcionalizadas con grupos -NH2 fueron etiquetadas con la siguiente clave: 

NH2-hBNNS-1, NH2-hBNNS-2, NH2-hBNNS-4, NH2-hBNNS-6 y NH2-hBNNS-8, en donde el 

último carácter de la clave se refiere a la relación en peso entre la hidracina y las hBNNSs, por 

ejemplo, el número 1 indica que se utilizó 1 mg de hidracina por cada mg de hBNNSs, el 

número 2 indica que 2 mg de hidracina se usaron por 1 mg de hBNNSs y así sucesivamente. 

Finalmente, para evaluar el efecto del tiempo de ultrasonicación sobre el grado de 

funcionalización de las hBNNSs, se repitió el procedimiento usando la relación en peso de 2:1 

y un tiempo de ultrasonicación de 8 horas.  

Fuente: Elaboración propia 
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2.3. Resultados y discusión 

A continuación, se presentan y discuten los resultados de la caracterización del hBN en bulto, 

es decir, del hBN previo a la exfoliación. Después se presentan los resultados del proceso de 

exfoliación de hBN y la caracterización de las hBNNSs. Finalmente, se discute la modificación 

química de las hBNNSs y la caracterización de las hBNNSs modificadas con grupos -NH2. 

2.3.1. Caracterización del hBN en bulto 

Como se mencionó en el desarrollo experimental, las hBNNSs se obtuvieron a partir de la 

exfoliación del polvo de hBN en bulto, por lo qué, es importante conocer las características 

estructurales, morfológicas y vibracionales del hBN, ya que estás determinan en gran medida 

las características de las hBNNSs. 

2.3.1.1. Determinación de propiedades ópticas mediante UV-Vis 

Esta técnica de caracterización es útil para determinar las propiedades ópticas de los 

materiales. El hBN es un material que presenta una banda de absorción aguda en la región 

ultravioleta entre 190-210 nm, aproximadamente [59]. El espectro de absorción de UV-Vis del 

hBN en bulto utilizado en este trabajo se presenta en la Figura 2.3a. 
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Figura 2.3. a) Espectro de absorción UV-Vis del hBN en bulto y b) Gráfico de Tauc del hBN en bulto. 

En el espectro se observa que la absorbancia máxima se alcanza a la longitud de onda de 

190 nm y aunque la banda de absorción no se aprecia completamente, se puede considerar que 

la banda se encuentra en el rango de longitud de onda típico del hBN. Esta banda de adsorción 

es asociada a la transición electrónica fundamental banda-banda ya que, el BN es considerado 
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un semiconductor. Por lo cual, a partir del espectro de absorción UV-Vis, se determinó la 

energía de la banda prohibida del material, para lo cual se utilizó el método del gráfico de Tauc. 

En el gráfico de Tauc, la energía del fotón (hv) se representa en el eje de la abscisa, la cantidad 

de (αhν)1/2 en el eje de la ordenada y la curva del gráfico comúnmente presenta una línea recta 

en una determinada región. La extrapolación de esta línea recta hasta interceptar el eje de la 

abscisa proporciona una estimación de la energía de la banda prohibida del semiconductor. En 

la Figura 2.3b se presenta el gráfico de Tauc del hBN en bulto, en donde al realizar la 

extrapolación se obtiene un valor de 5.9 eV, lo cual coincide con el valor reportado previamente 

para el hBN en bulto [58,149].  

2.3.1.2. Identificación de modos de vibración mediante espectroscopia 

Raman y espectroscopia IR 

La identificación de los modos vibracionales del hBN se realizó mediante las técnicas FT-IR y 

Raman. El espectro IR de la Figura 2.4a muestra la presencia de dos bandas de absorción 

angostas. La primera se localiza en 1336 cm-1 y corresponden al modo de vibración de 

elongación del enlace B-N [77]. Mientras que, la segunda banda localizada en 763 cm-1 es 

asignada al modo de vibración de deformación B-N-B fuera del plano [150]. 

 

 

 

Figura 2.4 a) Espectro IR y b) Espectro Raman del hBN 

Por otro lado, el polvo de hBN en bulto fue analizado mediante espectroscopía Raman en 

un rango de 1000 a 2000 cm-1 utilizando un láser con una longitud de onda de 532 nm. El 

espectro Raman que se presenta en la Figura 2.4b muestra una banda de gran intensidad que 
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se encuentra en la posición en 1359 cm-1 y que corresponde al modo E2g del enlace B-N, este 

modo de vibración es el único que es activo en espectroscopia Raman [151].  

2.3.1.3. Estructura cristalina determinada mediante DRX 

El estudio de la estructura cristalina del hBN fue realizado mediante la técnica de difracción de 

rayos X de polvos con radiación de CoKα1 en el rango de 2θ de 20° a 110° y con un tiempo de 

adquisición de 15 minutos. El patrón de difracción obtenido se presenta en la Figura 2.5. 
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Figura 2.5. Patrón de difracción de Rayos X del hBN en bulto con 15 minutos de adquisición. 

El patrón de difracción muestra la presencia de líneas de difracción de dos fases. Las líneas 

en las posiciones 31.17°, 49.01°, 52.14°, 64,95°, 91.34° y 99.89° correspondientes a los planos con 

índices de Miller (002), (100), (101), (004), (110) y (112), respectivamente, son características de 

la estructura hexagonal del BN, las cuales fueron asignadas por comparación con la ficha PDF 

[96-202-6171] hexagonal boron nitride. Mientras qué, las líneas en las posiciones 44.94°, 76.98° y 

93.89° correspondientes a los planos con índices de Miller (011), (013) y (005), respectivamente, 

son asignadas al compuesto B2O, que también tiene una estructura cristalina hexagonal. Estás 

líneas fueron asignadas usando la ficha PDF [96-151-0795] B2O. El porcentaje de las fases del 

hBN y B2O corresponde a 93.7% y 6.3%, respectivamente.  
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2.3.1.4. Obtención del tamaño de partícula mediante ATP 

De acuerdo con el proveedor del hBN en bulto utilizado para la exfoliación, el tamaño de 

partícula promedio es de 1 μm. Para verificar el tamaño de partícula y la distribución del 

tamaño de partícula del hBN en bulto, se utilizó la técnica de Análisis de Tamaño de Partícula 

por Difracción Láser (ATP) en un rango de medición de 0.040 m a 2000 m.  La Figura 2.6 

muestra la curva de proporción porcentual de volumen de tamaño de partícula y la curva de 

porcentaje acumulativo en volumen. 

 

 

Figura 2.6. a) Curva de proporción porcentual de volumen de tamaño de partícula y b) curva de porcentaje acumulativo en 

volumen del hBN en bulto. 

En la curva a) se muestra la distribución de tamaños en el rango de 0.04 m a 10 m. Se 

observa que la mayoría de las partículas tienen un tamaño entre 0.048 m y 0.49 m, con un 

tamaño promedio de 0.17 m. Mientras que, en la región de 0.86 m a 8.14 m se aprecia un 

comportamiento bimodal obteniéndose dos tamaños promedios de 1.53 m y 4.63 m. La curva 

b) nos muestra el porcentaje acumulativo, es decir, el porcentaje aproximado en la que se 

encuentran estos tamaños reportados en la curva a). De acuerdo con la curva b) la población 

de tamaños de partícula que se encuentran debajo de 0.49 m es 77.5% mientras que, la 

población que se encuentra entre 0.86 m y 8.14 m es del 22.2%.  Por lo que, en conclusión, se 

tiene que la mayoría de los tamaños de las escamas del hBN en bulto es de 0.17 m, es decir, 

170 nm.  
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2.3.1.5. Identificación de la morfología mediante microscopia electrónica 

El tamaño y forma de las partículas de hBN en bulto fue determinado mediante Microscopia 

Electrónica de Barrido (SEM, por sus siglas en inglés Scanning Electronic Microscopy) y 

Microscopia Electrónica de Transmisión (TEM, por sus siglas en inglés Transmision Electronic 

Microscopy). En la Figura 2.7 se muestra una imagen de SEM obtenida a una amplificación de 

170,000 aumentos y un voltaje de aceleración de 20 KV.  

                           

Figura 2.7. Imágenes de SEM del hBN en bulto 
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Figura 2.8. Histograma de distribución de las hojuelas de hBN 

Se puede observar que el hBN en bulto se encuentra en forma de pequeñas hojuelas, 

estructura característica del material. Estas escamas presentan diferentes diámetros en el rango 

de 0.10-0.26 m. En la Figura 2.8 se muestra el histograma de distribución de tamaño de 

partícula obtenido mediante la medición de las partículas que se aprecian claramente de la 

imagen de SEM. De acuerdo con el histograma, el diámetro promedio de las escamas es de 0.17 

m, lo cual concuerda perfectamente con el resultado de la técnica de ATP.  
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Es importante mencionar que, el histograma de distribución de tamaño de partícula 

corresponde a la imagen de SEM donde solamente hay escamas pequeñas. Sin embargo, de 

acuerdo con el resultado de ATP, la muestra de hBN también consta de escamas más grandes, 

las cuales no aparecen en la imagen de SEM. Por otro lado, en la Figura 2.9 se muestra una 

imagen de TEM de campo claro del polvo de hBN, la imagen fue tomada a 40,000 aumentos y 

200 kV. En la imagen se puede observar que, además de la morfología de hojuelas del hBN, 

también se distingue el espesor de las escamas. 

 

Figura 2.9. Imagen de TEM de campo claro del hBN en bulto. 

Recordemos que con SEM se determinó el diámetro de las hojuelas, mientras que, 

mediante imágenes de TEM como la mostrada en la Figura 2.9 se puede conocer el espesor de 

las hojuelas. Las mediciones del espesor de las escamas arrojaron un espesor promedio de 40.5 

nm. Por lo que, tomando en cuenta que la distancia interplanar de los planos con índices de 

Miller (002) en el hBN es de 3.33 Å, es decir 0.333 nm, se puede encontrar una relación entre el 

espesor y el número de monocapas que contienen las hojuelas de hBN. Dando como resultados 

que aproximadamente el número de monocapas por escama es de 121. 
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2.3.1.6. Identificación elemental de la composición mediante EDS y XPS 

El análisis y mapeo elemental del hBN en bulto fue llevada a cabo mediante espectroscopía de 

rayos X de energía dispersiva (EDS, por siglas en inglés Energy-Dispersive X-ray Spectroscopy) 

acoplado a un microscopio electrónico de barrido. En la Figura 2.10 se muestra el mapeo 

elemental y el espectro EDS del hBN previo a la exfoliación. 
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Figura 2.10. Mapeo elemental y espectro EDS del hBN en bulto 
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Figura 2.11. Espectro XPS del hBN en bulto previo a la exfoliación. 

En el mapeo elemental observamos la presencia de B y N que son los elementos que 

conforman al BN. Estos elementos se encuentran de manera uniforme sobre toda la muestra, 

además también se aprecia el oxígeno que se encuentra en menor cantidad. Por otro lado, en el 

espectro EDS se muestran las señales de estos mismos elementos, B, N, O con porcentajes en 

peso de 49.82%, 44.47% y 5.71%, respectivamente. La presencia del C es debido a que se usa 

como referencia para calibrar el equipo. Por otro lado, en la Figura 2.11. se muestra el espectro 

XPS (por siglas en inglés, X-ray Photoelectron Spectroscopy) del hBN donde se observa de igual 

manera la presencia de C, B, N y O con porcentajes 40.3%, 29.2%, 22.5% y 7.6%, 

respectivamente. Aquí, la presencia de C1s es usado como referencia para la calibración del 

equipo. Sin embargo, la presencia de O en ambos espectros y prácticamente con el mimo 

porcentaje es debido a la impureza de B2O, que se encuentra en el hBN en bulto. Lo cual, 

también concuerda los resultados de DRX previo a utilizarse en el proceso de exfoliación.  
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2.3.2. Obtención de nanohojas de hBN 

El proceso de obtención de hBNNSs a partir de la exfoliación de hBN en bulto se realizó con el 

método de exfoliación en fase líquida asistida con ondas ultrasónicas. Las ondas ultrasónicas 

desempeñan principalmente dos funciones, por un lado, ayudan a dispersar las partículas de 

hBN en la fase líquida y, por otro lado, también provocan que las capas tiendan a exfoliarse 

debido a la energía generada durante la sonicación. La energía que se genera durante la 

ultrasonicación es debida al fenómeno de cavitación acústica, tal fenómeno consiste en la 

formación de burbujas dentro de la fase líquida, las cuales penetran las cavidades entre las 

capas del hBN, después estas burbujas crecen y posteriormente colapsan provocando la 

suficiente energía para separas las capas del material en bulto [76]. La cavitación acústica aplica 

estrés a las capas de hBN causando debilitamiento de las fuerzas de van der Waals entre capas 

adyacentes [77].  

En la estructura del hBN existe diferencia de electronegatividad entre los átomos de B y 

N, donde el átomo de B tiene deficiencia de electrones, lo que le da un carácter como en los 

ácidos de Lewis. Esta propiedad hace que los sitios de B en la estructura de hBN puedan 

interaccionar con moléculas de disolventes como H2O e isopropanol, las cuales actúan como 

bases de Lewis. Por lo que, estos disolventes interaccionan con el hBN y pueden introducirse 

entre las capas promoviendo la exfoliación y facilitando la dispersión de las hBNNSs en la 

solución. A pesar de que es conocido que el disolvente juega un papel importante en la 

exfoliación del hBN en bulto, estudios recientes indican que tanto el rendimiento de la 

exfoliación como las características físicas y químicas de las hBNNSs obtenidas por LPE 

dependen de una combinación de factores, tales como: los parámetros de ultrasonicación 

(frecuencia, potencia, tiempo, ciclos), la composición del medio líquido y las características del 

hBN en bulto (tamaño, forma, concentración). Por lo que, en esta investigación se realizaron 

exfoliaciones del hBN en bulto variando la composición de la mezcla de agua desionizada (DI) 

e isopropanol (IPA) y el tiempo de ultrasonicación para obtener condiciones óptimas del 

proceso de exfoliación del hBN manteniendo una frecuencia de 20 kHz y una potencia de 150 

W. 

La Figura 2.12a muestra el rendimiento de la exfoliación de hBN contra la relación v/v 

DI/IPA a un tiempo de 1 hora de sonicación. La determinación del rendimiento de hBNNSs se 

determinó con la siguiente ecuación 2.1 [27]: 
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                                         𝑅𝑒𝑛𝑑𝑖𝑚𝑖𝑒𝑛𝑡𝑜 (%) =
𝑃𝑒𝑠𝑜 (ℎ𝐵𝑁𝑁𝑆𝑠)

𝑃𝑒𝑠𝑜 (ℎ𝐵𝑁)
𝑥100                                       2.1            

 
Dónde, el peso de las hBNNSs es el polvo seco obtenido después de la exfoliación y posterior 

centrifugación y secado, mientras que el peso del hBN corresponde a la cantidad del polvo de 

hBN en bulto usado en el proceso de exfoliación. La gráfica muestra que al utilizar 100% de DI 

y 100% de IPA, los rendimientos de exfoliación fueron del 20 y 25%, respectivamente. Mientras 

que, el rendimiento alcanzó un porcentaje máximo del 59% empleando la relación 75:25, 

DI/IPA. El aumento de rendimiento puede ser atribuido a dos razones. Por un lado, en la 

mezcla DI/IPA, las moléculas se pueden conectar a través de estructuras supramoleculares 

formadas a través de enlaces por puentes de hidrógeno, llamadas redes con puente de 

hidrógeno [152]. Como la molécula de isopropanol contiene el grupo -OH, puede establecer 

tres enlaces por puente de hidrógeno, dos como aceptores de H a través de los electrones libres 

del átomo de O, y uno como donador por átomo de H, lo que significa que cada molécula de 

isopropanol puede conectarse a tres moléculas de agua. 
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Figura 2.12. a) Rendimiento de exfoliación con diferente composición de la mezcla DI/IPA y b) Rendimiento de exfoliación de 

las hBNNSs con respecto al tiempo de sonicación. 

Por lo tanto, la mezcla 75:25 de DI/IPA es la más adecuada para la formación de 

estructuras supramoleculares. Además, la diferente polaridad de los átomos de boro y 

nitrógeno de hBN hace que sea posible la interacción con las moléculas polares de la mezcla de 

DI/IPA, lo que permite que estas redes unidas por puentes de hidrogeno se formen entre la 

estructura laminar del hBN. Por otro lado, el fenómeno de cavitación acústica generada 

durante la ultrasonicación, proporciona la energía necesaria para romper las interacciones de 

van der Waals que mantienen unidas a las capas de hBN, lo que hace que se separen en capas 

cada vez más delgadas. 
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La determinación del tiempo óptimo de ultrasonicación con respecto al rendimiento de 

exfoliación de las hBNNSs se realizó empleando la mezcla de DI/IPA 75:25 y tiempos de 

sonicación desde 1 hasta 5 horas, los resultados se muestran en el gráfico de la Figura 2.12b. El 

rendimiento de las hBNNSs aumenta linealmente con el aumento en el tiempo de sonicación 

de 1 a 4 horas, alcanzando un valor del 66%. Sin embargo, cuando el tiempo de ultrasonicación 

fue de 5 h, el rendimiento solo aumentó un 2% más en comparación con el obtenido a las 4 h, 

lo que indica que la ultrasonicación de 4 h es suficiente para obtener un buen rendimiento de 

exfoliación, evitando así un mayor consumo de energía. La Figura 2.13a muestra las soluciones 

de hBNNSs en DI, IPA y DI/IPA 75:25. En el caso de las hBNNSs obtenidas con DI, la solución 

muestra un precipitado al transcurrir los días, después de la exfoliación, indicando que las 

hBNNSs no logran dispersarse bien en el DI. 

                                            

Figura 2.13. Fotografías de las soluciones de hBNNSs obtenidas con DI, IPA y la mezcla DI/IPA 75:25. 

Por otro lado, la solución obtenida con IPA, permaneció estable por más tiempo, 

observándose una ligera precipitación después de tres semanas. Por último, en la solución con 

la mezcla de DI/IPA, las hBNNSs se dispersaron bien a concentraciones de 1.5 mg/mL, sin 

presentar la precipitación durante seis meses. En la Fig. 2.13b se muestra la solución de las 

hBNNSs con la mezcla DI/IPA 75:25 se observó el efecto Tyndall. 

Por otro lado, el producto residual de hBN en bulto obtenido del proceso de exfoliación 

fue re-exfoliado en un segundo ciclo de sonicación utilizando las condiciones óptimas de 

exfoliación, es decir, la mezcla de DI/IPA con el 25% de IPA y 4 h de tiempo de sonicación, lo 

que permitió obtener un rendimiento total del 71%. Esto indica que el rendimiento del 66% 

obtenido para el primer ciclo de exfoliación aumenta al realizar un segundo ciclo exfoliación e 
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incluso podría lograrse un rendimiento aún mayor al 71%, después de tres o más ciclos de 

exfoliación.   

2.3.3. Caracterización de las hBNNSs  

A continuación, se presenta la caracterización de las hBNNSs por el método de exfoliación en 

fase líquida asistido con ondas ultrasónicas utilizando disolventes como IPA, DI y mezcla de 

DI/IPA.  

2.3.3.1. Determinación de propiedades ópticas mediante UV-Vis 

Las propiedades ópticas como la absorción y la transmisión juegan un papel muy importante 

en las aplicaciones del hBN, como en la fotónica, optoelectrónica, entre otros campos. La 

absorción óptica en el hBN ocurre a partir de la excitación de electrones desde la banda de 

valencia a la banda de conducción cuando los fotones interaccionan con ellos. El espectro de 

absorción del material está determinado por la energía requerida para la excitación de 

electrones desde los niveles de baja energía a niveles de mayor energía, que corresponden a 

una longitud de onda particular de la luz [153].  A continuación, se presentan los espectros de 

absorción UV-Vis de las hBNNSs obtenidas en IPA al 100%, DI al 100% y la mezcla de DI/IPA 

75:25%. 
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Figura 2.14. a) Espectros de absorción UV-Vis de las hBNNSs obtenidas con IPA 100% durante 1,2,3 y 4 horas y b) 
hBNNSs obtenidas con DI 100% durante 1, 2, 3 y 4 horas. 

En la Figura 2.14a se muestra el espectro de absorción UV-Vis de las soluciones de 

hBNNSs en IPA 100% para 1, 2, 3 y 4 horas de exfoliación. En el espectro de la solución a la 

primera hora de sonicación, la absorción máxima se localizó a 190 nm, está banda es debida a 



 

44 
 

Capítulo II                                                              
Nanohojas de hBN y su funcionalización 

la transición electrónica fundamental del semiconductor hBN. Después, en el espectro de la 

solución con 2 horas de exfoliación, además de la banda de absorción principal, también se 

aprecia una pequeña banda de absorción a una longitud de onda de aproximadamente 205 nm.  

Mientras qué, a 3 y 4 horas de sonicación, está pequeña banda se define de manera más 

clara, debido al aumento de su intensidad, alcanzando un valor de 207 nm. El aumento de la 

absorbancia puede estar relacionado con el incremento del número de hBNNSs, es decir, 

conforme avanza el tiempo de sonicación, se obtienen más nanohojas. Mientras que, los 

espectros de las hBNNSs obtenidas con DI 100% durante 1, 2, 3 y 4 horas, mostrados en la 

Figura 2.14b, tienen un comportamiento similar. El espectro de la solución de hBNNSs a 1 hora 

de sonicación la banda de la transición electrónica fundamental es de baja intensidad y el 

hombro asociado a la formación de hBNNSs no se aprecia. En cambio, para la solución con 2 

horas de exfoliación, el espectro empieza a mostrar un hombro en 204 nm. Después, para la 

tercera hora de exfoliación continua presente un hombro de la banda en la posición de 205 nm 

y finalmente a la cuarta hora la banda se define mucho mejor a una longitud de onda de 207 

nm.  
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Figura 2.15. Espectros de absorción UV-Vis de las hBNNSs obtenidas con la mezcla DI/IPA 75:25 durante 1,2,3 y 4 horas. 

Por último, en la Fig. 2.15 se muestra el espectro de absorción de UV-Vis de las soluciones 

de hBNNSs obtenidas empleando DI/IPA 75:25 y 1, 2 3 y 4 horas de sonicación.  En el espectro 

de la solución con 1 hora se observa la presencia de un pequeño hombro situado en 205 nm. A 

la segunda y tercera hora se define mejor la banda en 206 y 207 nm, respectivamente. 
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Finalmente, a las 4 horas, la banda es claramente definida, mostrando su intensidad máxima a 

la longitud de onda de 207 nm. Este valor fue obtenido para las soluciones de hBNNSs 

dispersas en IPA, DI y DI/IPA por lo que, se considera que está asociada a la presencia de las 

hBNNSs. Esto debido a un cambio estructural de material, es decir, se parte de hBN en bulto 

hasta obtener hojas cada vez más delgadas de hBN, lo que conlleva a un cambio en la energía 

de la banda prohibida, esa es la causa del desplazamiento de la banda de absorción, desde 

aproximadamente 190 nm para hBN en bulto a 207 nm para hBNNSs. Mientras que, el aumento 

de la intensidad de la banda es el reflejo del incremento de la cantidad de hBNNSs en la 

solución de exfoliación, obteniéndose una mayor intensidad cuando el disolvente usado en la 

exfoliación fue la mezcla DI/IPA, siendo está mezcla de disolventes la que dio el mayor 

rendimiento de exfoliación.   

2.3.3.2. Identificación de la estructura cristalina mediante DRX 

El estudio de la estructura cristalina de las hBNNSs fue realizado mediante la técnica de 

difracción de rayos X de polvos con radiación de CoKα1 en el rango de 2θ de 10° a 110° y con 

un tiempo de adquisición de 15 minutos. Los patrones de difracción se representan en la Figura 

2.16. El patrón de difracción de las hBNNSs exfoliadas con IPA muestra seis líneas en las 

posiciones 31.62°, 49.71°, 52.49°, 65,17°, 91.71° y 99.81°, las cuales corresponden a la difracción 

provocada por los planos con índices de Miller (002), (100), (101), (004), (110) y (112), 

respectivamente, de la estructura hexagonal del BN. Los patrones de las hBNNSs exfoliadas 

con DI y la mezcla de DI/IPA muestran las mismas líneas en las mismas posiciones de las 

exfoliadas con IPA. Tales líneas coinciden con las reportada en la ficha PDF [96-202-6171] 

hexagonal boron nitride. 

Comparando estos patrones con el de hBN en bulto, se observa que, posterior a la 

exfoliación, los picos de B2O ya no están presentes en el patrón de difracción. Una posible 

explicación es qué las partículas del compuesto de B2O, a pesar de tener una estructura 

hexagonal y laminar como el hBN, no se exfolia bajo las mismas condiciones de exfoliación del 

hBN, es posible que el B2O requiera condiciones experimentales diferentes. De manera que, 

durante el proceso de recuperación y purificación de las hBNNSs, las partículas de hBN en 

bulto y las de B2O son separadas de las hBNNSs. Además, de acuerdo al cálculo del porcentaje 

de las fases de hBN bulto y B2O mencionado en la sección 2.3.1.3., la concentración de B2O es 

muy baja (6.3%).  
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 Figura 2.16. Patrones de difracción de las hBNNSs exfoliadas con IPA, DI y la mezcla DI/IPA 75:25. 

Por otro lado, en la Figura 2.17 se encuentran los patrones de difracción de rayos X, de las 

hBNNSs obtenidas en IPA, DI y DI/IPA, graficados desde 30 a 33.5°, que es la región donde se 

presenta la línea de difracción predominante asignada a los planos con índices de Miller (002), 

se puede notar una clara diferencia entre los tres patrones. Como se comentó anteriormente, el 

pico predominante en hBN en bulto se encuentra a 2θ= 31.17°, mientras que, en DI/IPA, IPA y 

DI se encuentran a 31.56°, 31.63° y 31.72°, respectivamente. Estos desplazamientos a la derecha 

se asocian espesor de las hojuelas, el cual disminuye por la exfoliación. Asociado a las 

moléculas de los disolventes y las burbujas generadas por la ultrasonicación entran en la 

estructura laminar y separan las hojas, aumentando la distancia de separación entre los planos 

(002) [77]. 
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Figura 2.17. Intensidad de la línea de difracción (002) de las hBNNSs obtenidas de la exfoliación con IPA, DI y 
DI/IPA. 

Además del corrimiento del ángulo de difracción, también se puede observar un cambio 

en la intensidad. En el hBN en bulto se tiene una intensidad de 8696.61 u.a. mientras que en las 

hBNNSs obtenidas por la exfoliación en DI/IPA, DI e IPA se tienen intensidades de 6275.04, 

3777.30 y 1279.56 respectivamente. Como se puede observar la intensidad del hBN en bulto es 

mayor en comparación con las hBNNSs con los diferentes disolventes. Esto puede ser asociada 

a que las hojas cada vez fueron más delgadas, es decir, que las nanohojas están compuestas de 

pocas capas atómicas evidenciando la eficacia de la exfoliación con estos disolventes [154]. 

Cabe resaltar que, a pesar de que la intensidad disminuyó evidenciando la exfoliación del hBN 

esta disminución también puede ser asociado la cantidad de muestra que fue utilizado para el 

análisis. Para la obtención del patrón de difracción del hBN en bulto se utilizó polvo, el cual 

fue depositado en el porta muestras. En cambio, para el análisis de las hBNNSs se hizo uso de 

sustratos de vidrio donde se depositaron diferentes cantidades de gotas de las soluciones para 

formar una película y posteriormente realizar el análisis. Por lo que, la disminución de la 

intensidad también puede ser asociada a la cantidad de gotas utilizadas para formar las 

películas. 
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2.3.3.3. Modos de vibración mediante FT-IR y Raman 

Las hBNNSs exfoliadas con DI, IPA y la mezcla de DI/IPA 75:25 fueron analizadas mediante 

espectroscopía FT-IR (Figura 2.18). Los espectros de las hBNNSs revelan bandas características 

del hBN, una banda ancha y asimétrica que se localiza entre 1330-1350 cm-1, correspondiente 

al modo de vibración de elongación B-N (νB-N) en el plano basal de la estructura de hBN y una 

segunda banda aguda ubicada entre 760-770 cm-1 correspondiente al modo de vibración de 

deformación B-N-B (δB-N-B) fuera del plano [155, 156]. Estás bandas son presentadas en el hBN 

en bulto, por lo cual, el resultado demuestra que los disolventes IPA, DI y DI/IPA utilizados 

permitieron la exfoliación de hBN sin modificar la estructura del material. 
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 Figura 2.18. Espectros IR de las hBNNSs exfoliadas con DI, IPA y DI/IPA. 
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Sin embargo, para obtener más información estructural de las hBNNSs, se analizaron 

mediante Espectroscopía Raman. La espectroscopía Raman es una de las técnicas esenciales 

para la caracterización de nanomateriales 2D [157]. Las hBNNSs fueron analizadas mediante 

un espectrofotómetro microRaman utilizando un láser de 532 nm en un rango de 1000 a 2000 

cm-1. En la Figura 2.19 se muestran el espectro Raman de hBN y de las hBNNSs obtenidas con 

DI, IPA y DI/IPA a 4 horas de ultrasonicación.  

El espectro Raman del hBN en bulto muestra una banda fuerte alrededor de 1361 cm-1, 

que corresponde al modo E2g del enlace B-N mientras que, en las hBNNSs exfoliadas con los 

disolventes se puede observar que existe un ligero desplazamiento a mayor número de onda, 

ubicándose en 1337, 1337 y 1350 cm-1 para las hBNNSs en DI, IPA y DI/IPA, respectivamente. 

A su vez, también se puede notar una disminución de la intensidad de la banda, indicando que 

el número de capas va decreciendo [154]. El hBN en bulto tiene una intensidad de 50446.51 

mientras que, las hBNNSs obtenidas mediante la exfoliación en DI muestra una intensidad de 

12813.80 indicando un menor número de capas de las hojas. Así mismo, la hBNNSs obtenidas 

mediante la exfoliación con IPA se tiene una intensidad de 7285, valor que es inferior al 

obtenido con DI.  

1300 1350 1400 1450
0

10000

20000

30000

40000

In
te

n
si

d
a
d

 (
u

.a
.)

Desplazamiento raman (cm-1)

hBN

DI

IPA

DI/IPA

 

Figura 2.19. Espectros Raman de las hBNNSs exfoliadas con IPA, DI y DI/ IPA. 

Sin embargo, en las hBNNSs obtenidas con la mezcla de DI/IPA 75:25 se puede apreciar 

una disminución considerable de la intensidad con un valor de 5602 en comparación al hBN 
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en bulto. Está disminución drástica de la intensidad evidencia la obtención de nanohojas en 

bicapas. Ji y colaboradores reportan que la intensidad del pico está relacionada con la cantidad 

de láminas o capas que tienen estás hojas. Entre mayor sea la intensidad, mayor será la cantidad 

de capas que forman las hBNNSs, por lo que, al tener menores intensidades de este pico indica 

que se tienen hBNNSs formadas de tri, bi y monocapas [158].  

2.3.3.4. Determinación del tamaño de partícula mediante ATP  

El tamaño de partícula y la distribución del tamaño de partícula de las hBNNSs obtenidas con 

la mezcla DI/IPA 75:25 y 4 horas de exfoliación se determinó mediante la técnica de Análisis 

de Tamaño de Partícula por Difracción Láser (ATP). En un rango de medición de 0.040 m a 

2000 m. En la Figura 2.20 se muestra la curva de proporción porcentual de volumen de 

tamaño de partícula. 
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Figura 2.20 Curva de proporción porcentual de tamaño de partícula de las hBNNSs obtenidas con DI/IPA 75:25. 

En la curva se puede observar un comportamiento monomodal con un tamaño promedio 

de 0.134 µm, es decir, 134 nm. La presencia de un rango estrecho de partículas indica que 

posterior al procedimiento de centrifugación realizado después de la exfoliación de hBN se 

eliminó el polvo no exfoliado y las hBNNSs de mayor tamaño, dejando únicamente las hBNNSs 

más pequeñas y delgadas.  
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2.3.3.5. Identificación elemental de la composición mediante EDS y XPS 

La identificación elemental de las nanohojas de hBN fue obtenido mediante EDS acoplado a 

un SEM. En la Figura 2.21 se muestra una imagen de SEM, el mapeo elemental y el espectro 

EDS de las hBNNSs obtenidas de la mezcla DI/IPA 75:25 durante 4 horas de exfoliación.   
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Figura 2.21. Mapeo elemental y espectro EDS de las hBNNSs con la mezcla DI/IPA 75:25 durante 4 horas de exfoliación. 
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El mapeo muestra la presencia de los elementos B, N y O. Se muestra una distribución 

homogénea entre el B y N además de la ligera presencia de oxígeno. En el espectro EDS muestra 

las bandas de B, N y O además de los porcentajes en peso 58.66%, 39.48% y 1.86%, 

respectivamente. 
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Figura 2.22. Espectro XPS de las hBNNSs obtenidas con la mezcla DI/IPA 75:25 durante 4 horas de ultrasonicación. 

Por otro lado, en la Figura 2.22 se muestra el espectro XPS de la muestra de hBNNSs que 

presenta los elementos B, N, C, O con porcentajes de 39.7%, 31.9%, 23% y 5.2%, 

respectivamente. En ambos espectros se puede observar una disminución del porcentaje de O 

presente en la muestra. En bulto, la presencia de O es debido a la impureza por lo que al obtener 

las nanohojas a partir de la exfoliación con la mezcla de DI/IPA 75:25 permite la eliminación 

de esta impureza. Esto previamente observado en los patrones de DRX de las nanohojas. 
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2.3.3.6. Determinación de estabilidad térmica mediante TGA  

La determinación de la estabilidad térmica de las hBNNSs se realizó mediante la técnica de 

Análisis Termogravimétrico. En la Figura 2.23 se observa el termograma de TGA de las 

hBNNSs obtenidas mediante el método LPE con la mezcla de disolventes DI/IPA, 75:25. 
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Figura 2.23. Termograma de TGA de hBNNSs 

En la curva se aprecia que las hBNNSs no sufre ningún evento que indique una pérdida 

de peso considerable, lo que confirma la buena estabilidad térmica de las hBNNSs a 

temperaturas de hasta 800°C y en una atmósfera de nitrógeno. De acuerdo a la literatura, el 

hBN es estable a temperatura superiores a 1000°C en aire, 1400°C en vacío y hasta 2850°C en 

una atmósfera inerte [49]. Sin embargo, en el termograma es posible aprecia un ligero aumento 

de peso en el rango de aproximadamente 180 y 450°C que puede relacionarse con un proceso 

de oxidación-reducción. Adicionalmente, se releva una ligera pérdida del 0.03%, que puede ser 

asociada a la perdida de una pequeña cantidad de humedad y/o impurezas de las hBNNSs o 

también puede deberse al rango de error 1-2% del equipo. 
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2.3.3.7. Identificación de la morfología mediante TEM  

El tamaño, distribución y forma de las hBNNSs exfoliadas con IPA, DI y mezcla de DI/IPA 

fueron caracterizados mediante microscopia electrónica de transmisión a un voltaje de 

aceleración de 200 kV y a diferentes aumentos. Esta técnica de caracterización es una de las 

principales que demuestran la obtención de estas nanoestructuras. La Figura 2.24 muestra una 

imagen de TEM de campo brillante de las hBNNSs exfoliadas con IPA durante cuatro horas. 

Se puede observar que las hBNNSs son relativamente gruesas ya que en la imagen se notan de 

color más oscuro, lo que quiere decir que con IPA no se logró separar todas las hojas de las 

escamas de hBN en bulto. 

 

Figura 2.24. Imagen de campo claro de TEM de las hBNNSs exfoliadas con IPA durante cuatro horas. 

Esto concuerda con el resultado de espectroscopía Raman, el cual revelo que las hBNNSs 

obtenidas en IPA son formadas de varias capas atómicas, es por esto que, en la imagen se 

aprecian zonas oscuras, debido a que el número de electrones que logran atravesar las hojas es 

menor que en las zonas que muestran un color claro o brillante. Las hBNNSs obtenidas 

mediante la exfoliación con DI tuvieron un resultado similar en el análisis de TEM. Por otro 

lado, es importante mencionar que la diversidad de dimensiones de las hBNNSs es debido a la 

naturaleza del hBN en bulto.  
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En cambio, las hBNNSs con la mezcla DI/IPA 75:25 presentó una mayor cantidad de 

nanohojas de acuerdo a la Figura 2.25. En esta imagen de campo brillante se observa mayor 

número de nanohojas después de cuatro horas de ultrasonicación. La mayor cantidad de 

nanohojas es esperado, debido a que con cuatro horas de exfoliación se obtuvo un 66% de 

rendimiento. 

 

Figura 2.25. Imagen de TEM de campo claro de las hBNNSs exfoliadas con la mezcla DI/IPA 75:25 durante cuatro horas. 

Esto coincide con el hecho de que aún sigue habiendo zonas oscuras, reflejando algunas 

hojas con varias capas de espesor. Para poder observar la evolución de obtención de las 

nanohojas de hBNNSs conseguidas con la mezcla de disolventes, se tomaron imágenes a los 

diferentes tiempos de ultrasonicación, es decir, 1, 2, 3 y 4 horas. La imagen Figura 2.26a 

corresponde a una imagen de TEM de campo claro de las hojas después de una hora de 

exfoliación, en donde se aprecia como las partículas de hBN empiezan a separarse revelando 

la presencia de nanohojas de hBN. Sin embargo, el tiempo no ha sido suficiente ya que también 

se aprecia la existencia de partículas más oscuras que corresponden a hBN en bulto.  En la 

Figura 2.26b se muestra la imagen de campo claro del resultado de la exfoliación a dos horas 

de ultrasonicación. En la imagen se puede apreciar una menor presencia de bulto y a su vez la 

cantidad de hBNNSs aumenta indicando una mayor separación de hojas en comparación con 
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la primera hora de exfoliación. Aunque aún se aprecian hojas con tonalidades oscuras (hBN en 

bulto) que requiere aún más tiempo de ultrasonicación. 

 

Figura 2.26. Imágenes de campo claro de TEM de las hBNNSs exfoliadas con la mezcla DI/IPA a diferentes tiempos a) 
1 hora, b) 2 horas c) 3 horas y d) 4 horas 

En Figura 2.26c se muestran las hBNNSs producidas con la exfoliación posterior a 3 horas 

de sonicación. En este tiempo de sonicación no se logra apreciar el bulto por lo que a este 

tiempo se está logrando separar más hojas a comparación a los anteriores tiempos. Es evidente 

que, conforme avanza el tiempo de ultrasonicación, las hojas se van apreciando cada vez más 
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tenues, lo que indica que son muy delgadas, esto evidencia que existe una mayor separación 

de hBNNSs. Finalmente, la imagen de TEM de campo claro de la Figura 26d muestra las 

hBNNSs producidas después de 4 horas de ultrasonicación. En esta imagen, apreciar las 

hBNNSs es más difícil, ya que como su espesor es tan pequeño, el número de electrones del 

has que logran atravesarlas es muy grande, se puede considerar que son transparentes a los 

electrones de haz, por lo tanto, dan muy poco contraste en la imagen.  

 

Figura 2.27. a) Imagen de TEM de campo claro del proceso de exfoliación de las hBNNSs 

En la Figura 2.27 se observa una imagen de TEM de campo claro donde se aprecia con más 

claridad el proceso de exfoliación usando la mezcla DI/IPA 75:25. En la ampliación realizada 

a una zona de la imagen se logra notar cómo es que se separan las nanohojas a partir del bulto 

posterior a las 4 horas de exfoliación obteniendo 4 nanohojas para esa zona. Por otro lado, la 

determinación de la distancia interplanar dentro de las hBNNSs obtenidas con la mezcla de 

disolventes fue analizada empleando una imagen de TEM de alta resolución, como la que se 

muestra en la Figura 2.28.  

Sin embargo, a pesar de ser una imagen de alta resolución donde ya es visible el arreglo 

atómico, es complicado realizar la medición con la escala que proporciona la imagen. Por lo 

cual, se realiza un procedimiento en un procesador de imágenes llamado ImageJ. Aquí, se 

realiza una ampliación de la zona donde se encuentra visible el arreglo atómico (Figura 2.29a),  
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Figura 2.28 Imagen de TEM de alta resolución de hBNNSs obtenidas con la mezcla DI/IPA 75:25 

    

 

Figura 2.29. Capturas de pantalla del procedimiento realizado para la medición de distancia interplanar empleando una 
imagen de TEM de alta resolución y el programa ImageJ. 
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después con ayuda de la Transformada de Fourier Rápida (FFT, por sus siglas en inglés Fast 

Fourier Transform), la cual nos generará un patrón de difracción de electrones simulado (Figura 

2.29b). Se selecciona un punto brillante y se procede a realizar la FFT inversa para obtener un 

arreglo atómico simulado y se realizan las mediciones entre las líneas (Figura 2.29c). 

Posteriormente se obtiene una gráfica de perfil, el cual nos proporcionará una medición de 

distancia entre las líneas medidas (Figura 2.29d). 

  

Figura 2.30. Imagen de TEM de alta resolución de una hBNNSs con su respectiva distancia interplanar. 

Después de este procedimiento, se obtiene un valor de 33.3 Å, el cual se divide entre los 

picos que se muestran en el gráfico, dando lugar a un valor de 3.7 Å de distancia interplanar, 

valor cercano reportado para hBN que es de 0.35 nm correspondiente al plano (002). 

Finalmente, este valor es colocado a la imagen de alta resolución de TEM (Figura 2.30). 

Finalmente, se obtuvo un patrón de difracción de electrones de área selecta (SAED, por sus 

siglas en inglés Select Area Diffraction Pattern) de las hBNNSs obtenidas con la mezcla DI/IPA 

75:25 (Figura 2.31). 

 El patrón de difracción muestra la típica simetría séxtuple, característica del hBN, lo cual 

demuestra que el proceso de exfoliación no alteró la estructura cristalina del material. El patrón 

fue tomado con un voltaje de 200 kV y una longitud de cámara de 100 cm. 
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Figura 2.31. Patrón SAED de las hBNNSs 

Sin embargo, para indexar estos puntos de difracción de electrones es necesario realizar el 

siguiente procedimiento: con la ayuda de una regla se midió la distancia del punto central hacia 

los puntos brillantes, los cuales representan los valores de r en la siguiente ecuación rd=λL 

donde d es la distancia interplanar, λ es la longitud de onda de los electrones (0.0025 Å) y L es 

la longitud de cámara. Por lo que los valores de r, fueron sustituidos en la ecuación para 

obtener los valores de la distancia interplanar. Finalmente, estos valores fueron comparados 

con la ficha PDF [96-202-6171] de hBN y se asignaron los índices de Miller. El resultado 

demuestra que los puntos brillantes del patrón corresponden a la difracción de electrones 

debida a la familia de planos atómicos con índices de Miller (002) que conforman la fase 

hexagonal.  
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2.3.4. Modificación superficial de las hBNNSs  

La modificación superficial de las hBNNSs se realizó mediante la incorporación de grupos -

NH2, para lo cual se utilizó el método de funcionalización asistido por ondas ultrasónicas, como 

se describe en la Figura 2.32. Para la funcionalización de la superficie de las hBNNSs se usaron 

diferentes cantidades de hidracina manteniendo constante la cantidad de hBNNSs. Es bien 

conocido que la modificación superficial de las hBNNSs mediante la adición de ciertos grupos 

funcionales mejora la interacción entre la superficie de las hBNNSs y otras especies químicas, 

debido a que la funcionalización aumenta la reactividad de la superficie de las hBNNSs.  

 

Figura 2.32. Esquema del proceso de funcionalización de las hBNNSs con grupos -NH2. 

En la funcionalización de las hBNNSs el empleo de ondas ultrasónicas favorece la 

formación de radicales a través de zonas localizadas de alta presión y puntos calientes de 

temperatura durante la implosión de burbujas que forman la cavitación [159] lo que puede 

causar la ruptura de las moléculas de solvente [160]. En general, la interacción más favorable 

se establece entre el átomo de N del grupo -NH2 y el átomo de B, principalmente los átomos 

de B localizados en los bordes de las hBNNSs, lo que proporciona una estructura más estable 

[147] en comparación con otras interacciones, por ejemplo, con B sobre la superficie de las hojas. 

Durante esta interacción (B-NH2) se forman nuevos enlaces covalentes B-N, de manera que los 

grupos -NH2 quedan orientados paralelamente al plano de las nanohojas de hBN. 
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2.3.4.1. Caracterización de las hBNNSs funcionalizadas con grupos NH2 

La confirmación de la funcionalización de las hBNNSs con los grupos -NH2 se realizó mediante 

diferentes técnicas de caracterización por Raman, FT-IR y TGA, los resultados obtenidos con 

esas técnicas se presentan a continuación. 

2.3.4.2. Modos vibracionales mediante Raman y FT-IR 

La determinación de los modos de vibración de las hBNNSs funcionalizadas fue realizada por 

espectroscopía Raman e IR. Estás técnicas fueron usadas para confirmar la modificación 

superficial de las hBNNSs. En la Figura 2.33 se muestra el espectro Raman de las hBNNSs-NH2 

obtenidas con la relación en peso 2:1 de hidracina: hBNNSs. En el espectro se observa una 

banda intensa en la posición de 1354 cm-1, correspondiente al modo E2g del enlace B-N.  

.
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Figura 2.33. Espectro Raman de las hBNNSs funcionalizadas con grupos amino  

Además de esa banda también se observa una banda situada en 699 cm-1, que ha sido 

asignada al grupo -NH2 particularmente al modo de vibración de deformación fuera el plano 

del tipo balanceo [161]. La identificación de los grupos funcionales y confirmación de la 

funcionalización de las hBNNSs también se realizó mediante espectroscopía de absorción 

infrarroja. A modo de comparación, los espectros de hidracina, hBNNSs, la mezcla de hBNNSs 

con hidracina sin tratamiento ultrasónico y después del tratamiento ultrasónico se muestran 

en la Figura 2.34 y la asignación de las bandas de absorción se resume en la Tabla 2.2.  
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El espectro de las hBNNSs sin funcionalizar muestra bandas de absorción a 1387 y 813 cm-

1 correspondientes al modo de vibración de estiramiento de anillo B-N en el plano (modo E1u 

IR-activo) y al modo de vibración de flexión B-N-B fuera del plano (modo A2u IR-activo), 

respectivamente [162]. Es importante mencionar que no se observó ninguna banda de 

absorción en el rango espectral de 3000 a 3500 cm-1, lo que indica que los hBNNSs no contienen 

grupos funcionales (como -OH o -NH2) enlazados en su superficie, lo que demuestra la fuerte 

estabilidad química de los hBNNSs. En cambio, en el espectro de hidracina, la región de 

número de onda más grande muestra las bandas características de los modos de vibración de 

estiramiento asimétrico y simétrico de los grupos -NH2 localizados aproximadamente a 3324 y 

3194 cm-1, respectivamente. Además, en la región de 1750-800 cm-1, el espectro IR revela bandas 

de absorción a 1577, 1455, 1349, 1316 y 954 cm-1, que corresponden a diferentes modos de 

vibración de flexión de los grupos -NH2 (ver Tabla 2.2). Finalmente, el mismo espectro también 

presenta una banda ubicada a 1100 cm-1 que ha sido asignada al modo de vibración de 

estiramiento del enlace N-N [163]. 
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Figura 2.34. Espectros IR de hidracina, hBNNSs, hBNNSs/hidracina sin tratamiento ultrasónico y hBNNSs/hidracina 

después del tratamiento ultrasónico. 
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Tabla 2.2. Asignación de las principales bandas de absorción del espectro IR de hBNNSs, hidracina, hBNNSs/hidracina antes 
y después del tratamiento ultrasónico. Abreviaturas: ν: elongación; δ: deformación; as: asimétrico; sim: simétrico; ras: 

oscilación asimétrica; rs: oscilación simétrica; w: balanceo. 

Modo de 
vibración 

Posición de la banda de absorción (cm-1)  

 hBNNSs Hidracina hBNNSs/hidracina 
sin tratamiento 

ultrasónico  

hBNNSs-NH2 

E1u (B-N) 1387 ---- 1383 1392 

A2u (B-N-B) 813 ---- 813 803 

nas (N-H) ----  3324  3318  3317 

nsym (N-H) ----  3194  3191  3188 

 ---- 1577 1577 1577 

ras (N-H) ---- 1455 1455 1455 

rs (N-H) ---- 1349 1349 1349 

 ---- 1316 1316 1316 

n (N-N) ---- 1100 1100 1100 

w (N-H) ---- 954 954 954 

 Por otro lado, el espectro de la mezcla hBNNSs–hidracina contiene las bandas 

correspondientes a los modos de vibración de estiramiento del anillo B-N y flexión B-N-B del 

nitruro de boro, así como las bandas debidas a los modos de vibración de la hidracina, la 

mayoría de las bandas se encontraron prácticamente en las mismas posiciones con respecto a 

los espectros de hidracina y hBNNSs. Sólo las bandas debidas a los modos de vibración de 

estiramiento del -NH2 exhibieron un desplazamiento hacia números de onda más bajos, de 

3324 a 3318 cm-1 para el modo asimétrico y de 3194 a 3191 cm-1 para el modo simétrico. Este 

ligero desplazamiento de las bandas de elongación del grupo -NH2 sugiere una interacción 

débil entre la hidracina y las hBNNSs.  

Comparando el espectro IR de hBNNSs tratadas con ondas ultrasónicas en presencia 

de hidracina con el espectro de la mezcla hBNNSs-hidracina, se observaron dos 

comportamientos distintos de las bandas de absorción: (i) la posición de las bandas de nitruro 

de boro cambia después del proceso de sonicación, como se puede ver en las Figuras 2.35a y 

2.35b, la banda del modo de vibración de estiramiento de anillo B-N en el plano ubicada en 

1387 cm-1 en el espectro de la mezcla hBNNSs-hidracina se desplazó a 1392 cm-1 en el espectro 

de las hBNNSs funcionalizadas, mientras que la banda del modo de vibración de flexión B-N-

B fuera del plano se desplazó de 813 cm-1 (para la mezcla hBNNSs-hidracina) a 803 cm-1 para 

las hBNNSs funcionalizadas, y (ii) se observó una disminución notable en la intensidad de las 

bandas debido a los modos de vibración de los grupos -NH2, especialmente las bandas de los 
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modos de vibración de flexión localizado en la región de 1700 a 1250 cm-1, como se puede ver 

en la Figura 2.35c. 
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Figura 2.35. Espectros IR de hBNNSs, hidracina, la mezcla de hBNNSs-hidracina sin tratamiento ultrasónico y las hBNNSs 
funcionalizadas en los rangos especiales característicos de las bandas de absorción de a) modo E1u de hBN, b) modo A2u de 

hBN y c) grupos amino δ (-NH). 

Como los modos de vibración E1u y A2u dependen sensiblemente de diferentes factores, 

como el tamaño de los dominios cristalinos, la geometría de la muestra y las propiedades 

dieléctricas del medio circundante, así como el espesor, la cristalinidad, el dopaje y los defectos, 

la posición de las bandas IR puede variar en un amplio rango de frecuencias. En nuestro caso, 

puede ser posible que el desplazamiento de las bandas (comportamiento i) esté asociado al 



 

66 
 

Capítulo II                                                              
Nanohojas de hBN y su funcionalización 

estrés inducido por el posterior enlace B-NH2 formado por la incorporación de grupos amino 

en los hBNNSs. Mientras que la reducción en la intensidad de las bandas del grupo -NH2 

(comportamiento ii) puede en principio atribuirse a un bajo contenido de grupos amino, es 

decir, que el grado de funcionalización de los hBNNSs es bajo. 

2.3.4.3. Determinación del grado de funcionalización mediante TGA 

El grado de funcionalización de las hBNNSs fue determinado empleando la técnica de análisis 

termogravimétrico. En la Figura 2.36 se muestran los termogramas de las hBNNSs 

funcionalizadas con grupos amino preparadas con diferentes cantidades en peso de hidracina 

y hBNNSs. 
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Figura 2.36. Termogramas de TGA de las hBNNSs funcionalizadas usando diferente cantidad de hidracina 

En primer lugar, como se comentó anteriormente, es importante resaltar la excelente 

estabilidad térmica que exhiben las hBNNSs sin funcionalizar, mostrado en la Figura 2.24. En 

cambio, en las curvas de TGA de las hBNNSs modificadas con -NH2 se observa una pérdida 

gradual de peso en el rango de 100 a 650°C. Esta pérdida es atribuida a la descomposición de 

los grupos amino que se encuentran unidos a las hBNNSs funcionalizadas. Además de eso, 

también se observa que la temperatura inicial y final de los eventos varía con respecto a la 

muestra. En el caso de las NH2-hBNNSs-2, el evento térmico comienza en 140°C y termina 

160°C mientras que, NH2-hBNNSs-8 empieza en 117°C y termina en 625°C. Sin embargo, se 

observa que los termogramas que presentan mayores pérdidas de peso son las hBNNSs 
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funcionalizadas con mayor cantidad de hidracina, la pérdida de peso aumenta de 0.9% para 

NH2-hBNNSs-1 a 3.2% para NH2-hBNNSs-8, lo que indica que el contenido de grupos amino 

en las NH2-hBNNSs incrementa al aumentar la cantidad de hidracina utilizada para la 

funcionalización. Por otro lado, los termogramas de la muestra de NH2-hBNNSs-2 preparadas 

a 1 y 8 horas de sonicación, se puede observar que la pérdida de peso aumenta del 1.17% al 

1.85%, lo que sugiere que el tiempo de sonicación no influye en gran medida en la 

funcionalización de las hBNNSs. Considerando que la perdida en peso mostrada en los 

termogramas de TGA de las hBNNSs funcionalizadas corresponde únicamente a los grupos -

NH2 que fueron desprendidos de las hBNNSs, el grado de funcionalización puede estimarse 

de la siguiente manera: 

                              𝐺𝑟𝑎𝑑𝑜 𝑑𝑒 𝑓𝑢𝑛𝑐𝑖𝑜𝑛𝑎𝑙𝑖𝑧𝑎𝑐𝑖ó𝑛 (%) =
𝑚𝑝∙𝑀(𝐵𝑁)

𝑚𝑟∙𝑀(𝑁𝐻2)
𝑥100                                            2.2 

Donde, mp es la masa perdida en el evento térmico, M(BN) es la masa molar de BN, mr es 

la masa remanente y M(NH2) es la masa molar del grupo funcional amino. El grado de 

funcionalización obtenido para las NH2-hBNNSs-1, NH2-hBNNSs-2, NH2-hBNNSs-4, NH2-

hBNNSs-6, and NH2-hBNNSs-8 fueron de 1.53%, 2.68%, 3.81%, 4.62% and 5.12%, 

respectivamente. Lo que indica que el grado de funcionalización de los hBNNSs mejora con el 

aumento de la cantidad de hidracina, mostrando una tendencia hacia un valor de 

funcionalización limitante, como se puede observar en la Figura 2.37.  
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Figura 2.37. Gráfica de pérdida de peso y grado de funcionalización de NH2-hBNNS en función de la relación en peso 

hBNNSs: hidracina 



 

68 
 

Capítulo II                                                              
Nanohojas de hBN y su funcionalización 

 

Este comportamiento sugiere que los hBNNSs tienen un número fijo de sitios activos 

disponibles para la funcionalización, que disminuye rápidamente con el aumento progresivo 

de la concentración de hidracina. A pesar de los grados relativamente bajos de 

funcionalización, las hBNNSs funcionalizados con grupos amino muestran buena dispersión 

en agua y en la mezcla agua/IPA 75:25, los resultados se muestran en la Figura 2.38. 
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Figura 2.38. Dispersión de NH2-hBNNSs con diferentes cantidades de grupos amino, en agua desionizada y la mezcla agua 

desionizada/isopropanol. 

La muestra de NH2-hBNNSs-1, con un contenido de grupos -NH2 de 0.9% en peso, se 

dispersó en agua y en la mezcla de agua/IPA a concentraciones de 3 y 7 mg/mL, 

respectivamente. La concentración de la dispersión NH2-BNNSs en ambos disolventes 

aumentó progresivamente con el aumento del contenido de grupos -NH2, lo que se asoció con 

un aumento de los enlaces de puentes de hidrógeno entre los grupos -NH2 y el disolvente polar. 

Las NH2-hBNNSs-8, con un porcentaje de grupos -NH2 de 3.2 % en peso, se dispersaron en la 

mezcla agua-IPA a una concentración de 15 mg/mL, siendo diez veces mayor en comparación 

con las hBNNSs no funcionalizadas.  
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2.3.4.4. Identificación de la composición elemental mediante EDS y XPS 

Las nanohojas de hBN funcionalizadas con grupos amino (NH2-hBNNNSs-2) fueron 

caracterizadas mediante EDS y XPS para obtener información de la composición elemental, los 

cuales se muestran a continuación.  
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Figura 2.39. Imagen SEM con su respectivo mapeo elemental y espectro EDS de las hBNNSs funcionalizadas (NH2-
hBNNSs-2). 



 

70 
 

Capítulo II                                                              
Nanohojas de hBN y su funcionalización 

En la Figura 2.39 se muestra una imagen de SEM y su correspondiente mapeo elemental 

de las hBNNSs funcionalizadas, donde se puede observar la distribución uniforme del B y N 

en la muestra, a su vez también se observa la presencia de oxígeno. En el espectro EDS se 

muestra estos mismos elementos presentes en la muestra B, N y O con porcentajes de 56.46%, 

40.48% y 3.06%. De igual manera se observa la presencia del carbono que no fue contabilizado 

debido a que se asocia al grafito utilizado para depositar la muestra al momento de realizar el 

análisis. Mientras que, en la Figura 2.40 se muestra el espectro XPS de las hBNNSs 

funcionalizadas donde se obtienen los mismo elementos B, N y O con porcentajes 32.3%, 26.1% 

y 7%, respectivamente. La presencia de carbono es usada como referencia para calibrar el 

equipo. Sin embargo, aquí es interesante obtener gráficas por elemento para poder observar la 

banda N-H en la hBNNSs debido a la incorporación de los grupos amino posterior a la 

funcionalización. Específicamente se utiliza la muestra NH2-hBNNSs-2. 
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Figura 2.40. Espectro XPS de hBNNSs funcionalizadas (NH2-hBNNSs-2) 

 Ahora, en la Figura 2.41 se presentan los espectros de alta resolución de XPS de los 

elementos B y N de las hBNNSs funcionalizadas con grupos amino. En el espectro del B1s se 

muestra la banda del enlace B-N en 190,46 eV. Sin embargo, en el espectro de N1s se muestran 

dos bandas, N-B y N-H con posiciones 398.06 y 400.51 eV, respectivamente. La presencia del 

N-H muestra evidencia de la incorporación de grupos amino en las nanohojas de hBN.  
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Figura 2.41. Espectros XPS de alta resolución de los elementos B (a) y N (b) de las hBNNSs funcionalizadas con grupos -
NH2. 
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Conclusiones 

 Se obtuvieron hBNNSs de alta calidad mediante la exfoliación de hBN en bulto utilizando 

el método de exfoliación en fase líquida asistida por ondas ultrasónicas variando el 

disolvente de la fase líquida y el tiempo de ultrasonicación. Los resultados de SEM, TEM y 

ATP revelaron que las hBNNSs tienen forma de hojuelas con un diámetro promedio de 134 

nm y espesor de algunas capas atómicas. Se encontró que la mezcla de agua desionizada 

con isopropanol a una relación de 75:25 y 4 horas de ultrasonicación son las condiciones 

óptimas para la exfoliación, logrando un rendimiento del 66%. Los patrones de difracción 

de rayos X y difracción de electrones revelaron la excelente calidad cristalina y pureza de la 

fase hexagonal de hBN. 

 

 La superficie de las hBNNSs fue modificada con grupos amino mediante un método de 

funcionalización química en solución activada con ondas ultrasónicas utilizando hidracina 

como agente funcionalizante. La funcionalización de las hBNNSs fue confirmada por las 

técnicas de IR, Raman, XPS y TGA. Los espectros IR de las hBNNSs funcionalizadas reveló 

bandas de absorción debido a los modos de vibración de estiramiento y flexión de los grupos 

-NH2 y el espectro de XPS de alta resolución presentó la señal del N-H en la posición 400.46 

eV, lo cual confirmó la presencia de los grupos amino. Mientras que, con TGA se determinó 

un contenido de grupos -NH2 en las hBNNSs del 0.9 al 3.2% en peso dependiendo de la 

cantidad de hidracina utilizada en la reacción de funcionalización.  
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3.1. Introducción 

El agua pura y no contaminada es una necesidad básica para todos los organismos vivos en la 

tierra. Sin embargo, la contaminación del agua debido a la liberación de aguas residuales 

provenientes de la industrialización y la urbanización es un problema global. Los colorantes 

representan una de las principales fuentes de contaminación del agua, se estima que el 

consumo anual de colorantes y pigmentos es aproximadamente de 7x105 toneladas en todo el 

mundo [164], de las cuales aproximadamente 100 toneladas al año se desechan en las agua 

residuales [152, 102].  

La presencia de colorantes en la hidrósfera provoca serios problemas de contaminación 

aún a bajas concentraciones, debido a su alta toxicidad y estabilidad [153, 18]. Cuando los 

efluentes de colorantes concentrados a pH alto son vertidos a los cuerpos de agua, afectan los 

mecanismos de transferencia de oxígeno y debilitan la auto purificación del entorno acuático 

[167]. Los colorantes poseen estructuras moleculares recalcitrantes y complejas que los hacen 

inertes y difíciles de biodegradar. Se ha demostrado que son capaces de reducir la penetración 

de la luz solar y resistir la fotoquímica, lo que repercute en efectos negativos en la fotosíntesis 

de las plantas acuáticas [168]. Además, los grupos funcionales presentes en los colorantes y 

colorantes degradados son generalmente tóxicos, incluso mutagénicos y carcinógenos que 

provocan serios daños a la salud humana y la vida acuática. Por ejemplo, cuando aguas 

residuales que contienen colorantes son vertidas en el sistema acuático es muy probable que 

los contaminantes se acumulen en tejidos de peces y a su vez, entrar en el ser humano a través 

de la cadena alimenticia trayendo consigo diversos problemas patógenos [169].  

Los colorantes son compuestos aromáticos que se utilizan ampliamente en diferentes 

industrias, como la textil, la papelera, del plástico, la del hormigón y médica, para múltiples 

propósitos [170]. Las moléculas de los colorantes tienen en grupos cromóforos y auxocromos, 

que son los componentes clave [105]. Además, estos pueden clasificarse en diferentes 

categorías de acuerdo a su estructura química, aplicaciones y solubilidad en solución acuosa 

[171].  

Se han desarrollado varias tecnologías de remediación para la eliminación de 

contaminantes tóxicos como metales pesados, colorantes, pesticidas, fertilizantes, ácidos 

orgánicos y compuestos halogenados, compuestos fenólicos, entre otros. Técnicas como la 



 

75 
 

Capítulo III                                      
Nanohojas de hBN como adsorbente 

precipitación, la incineración, la floculación, la coagulación, el intercambio iónico, ósmosis 

inversa, filtración por membrana, electroquímica, fotoelectroquímica, procesos de oxidación 

avanzada y los métodos biológicos los cuales han demostrado diferentes eficiencia de 

remediación [172]. El proceso de adsorción es uno de los procesos más efectivos para remover 

colorantes de aguas residuales y se considera un proceso rápido, barato, sencillo, eficiente y 

selectivo [112].  

Durante los últimos años, se han realizado diversas investigaciones sobre el uso de varios 

adsorbentes para el tratamiento de aguas residuales [173]. Recientemente, se reportó la síntesis 

de nanoestructuras de hBN para la remoción de colorantes, así como de iones de metales 

pesados. Por ejemplo, Liu y colaboradores sintetizaron esferas de nitruro de boro con 

estructura de nanohojas, el cual consiste en nanoláminas ultradelgadas orientadas radialmente 

con los bordes de la lámina hacia la superficie. Estas esferas mostraron excelente rendimiento 

para la adsorción de aceite, colorantes como el verde de malaquita y azul de metileno e iones 

de metales pesados como Cu2+, Pb2+ y Cd2+ [174].  Sinha y colaboradores, sintetizaron 

nanohojas de nitruro de boro con gran área superficial para la remoción de los colorantes azul 

de metileno y rodamina B [175]. De igual manera, Li y colaboradores fabricaron estructuras 

tipo bigotes porosos de nitruro de boro con excelente capacidad de remoción de rodamina B y 

azul de metileno [19]. En cambio, Liu y colaboradores sintetizaron nanoestructuras 3D porosas 

de nitruro de boro hexagonal obteniendo excelentes resultados en la remoción de los colorantes 

amarillo básico 1 y rojo Congo [176]. 

En este capítulo se presenta la aplicación de las nanohojas de nitruro de boro hexagonal 

como material adsorbente de colorantes básicos y ácidos disueltos en soluciones acuosas. En la 

primera parte del capítulo, se describe la metodología utilizada en los experimentos de 

adsorción de colorantes. Después se muestra los resultados de la caracterización superficial de 

las nanohojas de nitruro de boro y finalmente se presentan y discuten los resultados del estudio 

de adsorción de los colorantes, así como las isotermas y la cinética del proceso.  
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3.2. Metodología experimental 

En esta sección se detallan de los experimentos de adsorción de colorantes disueltos en 

soluciones acuosas empleando las hBNNSs como adsorbente y las técnicas de caracterización 

empleadas. 

3.2.1 Colorantes 

Los colorantes utilizados en el estudio de adsorción fueron: azul de metileno, verde brillante, 

cristal violeta, rodamina B, rojo de metilo, amarillo metanil y naranja II. La estructura molecular 

de los colorantes se muestra en la Fig. 3.1 y algunas de sus principales características se 

presentan en la Tabla 3.1. 

                

 

 

                    

 

Figura 3.1. Estructuras de los colorantes 

Azul de metileno (MB) Verde brillante (BG) 

Cristal violeta (VC) Rodamina B (RhB) 
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Figura 3.1. Estructuras de los colorantes (continuación). 

Tabla 3.1.- Características de los colorantes utilizados en el estudio de adsorción 

Colorante Clave 
Fórmula 

condensada 

Peso 
molecular 

(g/mol) 

Tipo λmáx 
(nm) 

Curva de 
calibración 

Azul de metileno MB C16H18ClN3S 373.90 catiónico 664  C=Abs/0.1494 

Verde brillante BG C27H34N2O4S 482.65 catiónico 624  C=Abs/0.1101 

Cristal violeta VC C25H30CIN3 407.99  catiónico 590  C=Abs/0.1675 

Rodamina B RhB C28H31CIN2O3 479.01  catiónico 554  C=Abs/0.1751 

Rojo de metilo MR C15H14N3NaO2 291.28  aniónico 430  C=Abs/0.0649 

Amarillo metanil MY C18H14N3NaO3S 350.32  aniónico 435  C=Abs/0.0619 

Naranja II O2 C16H11N2NaO4S 375.38  aniónico 483  C=Abs/0.0591 

 

Rojo de metilo (MR) Amarillo metanil (YM) 

Naranja II (O2) 
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3.2.2. Adsorción de colorantes disueltos en agua  

Los experimentos de adsorción se realizaron con el siguiente procedimiento: en un vaso de 

precipitados de 10 mL se coloraron 2 mL de solución de colorante con concentración de 5, 10, 

20, 40 y 60 mg/L y se agregaron 2 mg de las hBNNSs bajo una agitación constante. La mezcla 

se dejó en agitación a 800 rpm durante diferentes tiempos. Al término de los experimentos de 

adsorción, se tomó 2/3 partes de la solución para centrifugarla a 5000 rpm durante 5 min para 

separar el sólido de la solución (Fig. 3.2). Finalmente, las soluciones fueron analizadas por 

espectroscopía de absorción ultravioleta visible para determinar la cantidad de colorante 

residual y conocer la evolución de remoción del colorante. Las pruebas de adsorción fueran 

realizadas variando el peso de adsorbente y el volumen del colorante.  

Figura 3.2. Representación esquemática de las pruebas de remoción de colorantes usando las hBNNSs. 

3.2.3. Equipo científico para la caracterización del adsorbente 

 Área superficial 

La determinación del área superficial de las hBNNSs fue realizada con la técnica de análisis de 

área superficial BET (Brunauer-Emmett-Teller) utilizando el equipo MICROMERITICS-ASAP 

modelo 2010. El análisis se lleva a cabo a una temperatura de 77°K y en atmósfera de nitrógeno. 

El área superficial se calculó a partir de los datos de adsorción de nitrógeno en el rango de 

presión relativa de 0.05 a 0.97. Para realizar el análisis, la muestra en polvo se desgasificó a una 

temperatura de 90°C y posteriormente se colocó en el equipo. 

 Carga superficial 

La determinación de la carga superficial de las hBNNSs se realizó en el equipo MALVERN 

INSTRUMENTS Nanoserie modelo ZEN2600. Las mediciones se realizaron en un rango de pH 

Fuente: Elaboración propia 
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de 2-14 usando soluciones de HCl y NaOH con concentraciones 0.1 M para obtener pH ácidos 

y básicos, respectivamente. La preparación de las soluciones se llevó a cabo utilizando 1 gr de 

hBNNSs dispersado en 1 L de agua desionizada, después se ajustó el pH y posteriormente se 

realizaron las mediciones en el equipo. 

 Curvas de calibración 

Las curvas de calibración se construyeron con soluciones con un rango de concentraciones de 

5 a 60 mg/L. La eficiencia de remoción de los colorantes se determinó con la siguiente ecuación: 

                         Eficiencia de remoción (%) = 
𝐶𝑜−𝐶𝑡

𝐶𝑜
𝑥100                                             3.1   

Mientras que la capacidad de adsorción fue calculada mediante la siguiente ecuación:      

                                        𝑞𝑒 =
(𝐶𝑜−𝐶𝑡)𝑉

𝑚
                                                               3.2     

donde, qe (mg/g) es la capacidad de adsorción en el equilibrio, Co y Ct (mg/L) son la 

concentración inicial y final de la solución de colorante, respectivamente, V (L) es el volumen 

de la solución del colorante y m (g) es la masa de las hBNNSs utilizadas como adsorbente. Las 

curvas de calibración se muestran en el Anexo A.   

 3.2.4. Isotermas y cinéticas de adsorción  

Para un mejor entendimiento del proceso de adsorción de los colorantes empleando las 

hBNNSs como adsorbentes, los datos de adsorción en equilibrio se ajustaron a modelos de 

isotermas. Este isoterma de adsorción brinda detalles de la relación entre la concentración de 

adsorbato en la fase líquida y la cantidad absorbida por la fase sólida (adsorbente) en el estado 

de equilibrio [177].  La relación entre la concentración del colorante en solución y el estado de 

equilibrio fue descrita mediante isotermas de Langmuir.  

La isoterma de adsorción de Langmuir describe la formación de la monocapa en una 

superficie homogénea. Esta se utiliza para cuantificar la capacidad de adsorción de varios 

adsorbentes y  supone que la superficie tiene un número finito de sitios energéticamente 

iguales localizados definidos que son idénticos y equivalentes [178,179]. La isoterma de 

adsorción de Langmuir en forma no-lineal se puede expresar con la siguiente ecuación:  

                                               𝑞𝑒 = 𝑞𝑚 ∙
𝐾𝐿∙𝐶𝑒

1+𝐾𝐿∙𝐶𝑒
                                                             3.3 
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donde, qe es la capacidad de adsorción en el equilibrio (mg/g), Ce es la concentración del 

colorante en el equilibrio (mg/L), qM es la capacidad máxima de adsorción (mg/L) y KL es la 

constante de adsorción de Langmuir.  

La isoterma de adsorción de Freundlich describe el proceso que ocurre en superficies 

heterogéneas. Este isoterma proporciona una expresión que define la heterogeneidad 

superficial y distribución exponencial del componente activos. La ecuación de Freundlich se 

expresa como: 

                                                              𝑞𝑒 = 𝐾𝐹 ∙ 𝐶𝑒
1

𝑛⁄
                                                                            3.4              

                     

Donde, KF es la constante de adsorción de Freundlich y 1/n es la intensidad de adsorción, que 

indica tanto la distribución relativa de energía como la heterogeneidad de los sitios 

adsorbentes. 

 

De igual manera, los datos de adsorción fueron interpretados mediante cinéticas de los 

modelos de pseudo primer orden y pseudo segundo orden, la cinética de pseudo primer orden 

se expresa con la siguiente ecuación:  

                                      ln(𝑞𝑒 − 𝑞𝑡) = 𝑙𝑛𝑞𝑒 − 𝐾1𝑡                                                    3.5 

Donde qe y qt son las cantidades adsorbidas del colorante en el equilibrio y al tiempo t, 

respectivamente. t es el tiempo de contacto del adsorbente con el colorante, K1 es la constante 

de velocidad de pseudo primer orden. Mientras la ecuación de pseudo segundo orden es 

expresada de la siguiente manera: 

                                                     
𝑡

𝑞𝑡
=

1

𝐾2𝑞𝑒
2 +

𝑡

𝑞𝑒
                                                             3.6 

                                                                                            

Donde qe y qt es la cantidad absorbida del colorante en el equilibrio y en el tiempo, t es el tiempo 

de contacto y K2 es la constante de velocidad de pseudo segundo orden.     
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3.3. Resultados y discusión 

En esta sección se presentan y discuten los resultados de la caracterización de las hBNNSs y 

del estudio de adsorción de colorantes disueltos en agua utilizando las hBNNSs, incluyendo 

las isotermas de adsorción y la cinética del proceso de adsorción. 

3.3.1. Caracterización de las nanohojas de hBN 

La caracterización superficial de las hBNNSs usadas como adsorbente es importante para 

conocer su comportamiento en la remoción de colorantes tanto ácidos como básicos.  

3.3.1.1. Determinación del área superficial  

La determinación del área superficial de las nanohojas de hBN se realizó mediante el análisis 

Brunauer-Emmett-Teller (BET). En la Figura 3.3. se muestra la isoterma de adsorción-desorción 

de nitrógeno.  
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Figura 3.3. Isoterma adsorción-desorción de las hBNNSs 

En la literatura se ha reportado que el hBN en bulto tiene un área superficial BET de 10 

m2/g. Sin embargo, el área superficial específica BET de las hBNNSs fue de 41 m2/g, la cual es 

mayor que el hBN en bulto. Esta diferencia se atribuye al aumento de la relación superficie-

volumen como resultado de las numerosas láminas separadas de las partículas de hBN en 

bulto. Mientras que, el volumen total de poros se calculó como 0.056 cm3/g y el tamaño de 

poro de 39.3 nm. Típicamente, las hBNNSs exhiben porosidad debido a su estructura en capas 

y la presencia de huecos entre las nanoláminas [180], los cuales se forman durante el proceso 
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de re-apilamiento de las nanoláminas de hBN que ocurre después de la ultrasonicación. 

Además, tomando en consideración la forma de la isoterma y la forma de la curva de histéresis 

y de acuerdo con la clasificación de las isotermas de adsorción física propuesta por la Unión 

Internacional de Química Pura y Aplicada (IUPAC) la  isoterma de las hBNNSs es de tipo IV, 

el cual se atribuye a la adsorción monocapa-multicapa y que es característico de materiales 

adsorbentes que contienen mesoporos y la condensación capilar adsorbida en los mesoporos 

se satura dentro de un cierto rango de presión relativa [181].  

3.3.1.2. Determinación de la carga superficial mediante Potencial Zeta 

La determinación de la carga superficial de las hBNNSs fue realizando mediante la curva de 

Potencial Zeta, que se muestra en la Figura. 3.4. 
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Figura 3.4. Gráfico de carga superficial de las hBNNSs en función del pH 

El gráfico fue determinado en un rango de pH de 2-12 con valores de potencial Z de -1 a -

25 mV. La curva de potencial Z muestra que a medida que aumenta el pH, la superficie de las 

hBNNSs tiende a valores de potencial más negativos. Este aumento de la carga superficial 

negativo es atribuido a la polaridad intrínseca de las hBNNSs [182], dado que la diferencia de 

electronegatividad de los átomos de boro y nitrógeno conduce a una polaridad en el enlace B-

N. Además, los valores de potencial negativos en todo el rango de pH sugieren que las hBNNSs 

poseen la capacidad de adsorber iones hidroxilo en la fase acuosa [183]. Por lo que, este 

resultado sugiere que las hBNNSs pueden adsorber selectivamente colorantes catiónicos, es 

decir, colorantes básicos.  
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3.3.2. Adsorción de colorantes en soluciones acuosas 

Los experimentos de adsorción de colorantes disueltos en agua empleando las hBNNSs como 

adsorbente fueron monitoreados mediante espectroscopia UV-Vis. Los primeros experimentos 

de adsorción se realizaron empleando 2 mg de adsorbente y 2 mL de solución del colorante. A 

continuación, se presentan los espectros UV-Vis de las soluciones de los colorantes azul de 

metileno (MB), verde brillante (BG), cristal violeta (VC) y rodamina B (RhB) a una 

concentración de 10 mg/L y diferentes tiempos de contacto entre el adsorbente y el colorante.  
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Figura 3.5. Espectros de absorción UV-Vis de las soluciones de los colorantes catiónicos con hBNNSs a diferentes tiempos de 
contacto y fotografías de las soluciones antes y después de la adsorción. 

La Fig. 3.5a muestra los espectros de absorción UV-Vis de la solución de MB a diferentes 

tiempos de contacto entre las hBNNSs y el MB. El espectro de la solución inicial, es decir, antes 

de iniciar la adsorción, tiene una banda con una longitud máxima de absorción en 664 nm. 

Mientras qué, el espectro adquirido a 1 minuto de tiempo de contacto muestra una disminución 
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significativa en la intensidad de la banda de absorción de MB. Después, al incrementar el 

tiempo de contacto a los 2 minutos, la intensidad de la banda ubicada en 664 nm continuó 

disminuyendo. Para un tiempo de contacto de 3 minutos, la banda de absorción presentó la 

intensidad más baja y después de ese tiempo la intensidad prácticamente no cambió. La 

disminución en la intensidad de la banda se debe a la adsorción progresiva de las moléculas 

de MB en la superficie de las hBNNSs, lo cual ocurre muy rápido dentro del primer minuto y 

luego en el segundo y tercer minuto la adsorción es más lenta. Esto sugiere una saturación de 

la superficie de las hBNNSs. La fotografía incluida en la Fig. 3.5a corresponden a la solución 

de MB y hBNNS antes y después del proceso de adsorción. Como se observa en las fotografías, 

el color inicial de la solución de MB es azul cielo y es transparente después de la adsorción. 

 Mientras qué, el color del polvo del adsorbente hBNNSs que inicialmente es blanco 

cambia a color azul. Usando los valores de la absorbancia inicial y la absorbancia a los 

diferentes tiempos de contacto, se estimó la concentración de MB en la solución y se determinó 

el porcentaje de remoción de MB usando la ecuación 3.1. Durante el primer minuto de tiempo 

de contacto el porcentaje de remoción fue del 84%, después de dos minutos la remoción fue de 

89% y finalmente al tercer minuto se alcanzó un 96% de remoción. Lo anterior indica que las 

hBNNS exhiben la eliminación máxima de MB después de un tiempo de contacto de 3 minutos 

con una eficiencia de adsorción del 96%. La buena capacidad de las hBNNSs para adsorber a 

las moléculas de MB se ve favorecida por dos características estructurales que muestran las 

hBNNSs, una es su carga superficial negativa y la otra, su estructura de anillos hexagonales B-

N, ya que por un lado, la carga negativa en la superficie ejerce una atracción electrostática sobre 

las moléculas catiónicas de MB y por otro lado, los planos basales de las hBNNSs establecen 

una interacción tipo –  con los anillos aromáticos de las moléculas del colorante (Figura 3.6).   

Por otro lado, la Fig. 3.5b muestra los espectros UV-Vis correspondientes al experimento 

de adsorción del colorante BG. El espectro de la solución de BG con concentración de 10 mg/L 

muestra una banda de absorción con λmáx en 624 nm y el color de la solución es azul turquesa. 

Sin embargo, después de un minuto de contacto con las hBNNSs la banda de absorción mostró 

una disminución drástica de su intensidad, lo cual fue acompañado de una pérdida de la 

intensidad de color de la solución. El porcentaje de remoción de BG por parte de las hBNNSs 

durante el primer minuto fue del 97% y para un tiempo de contacto de dos minutos el 

porcentaje fue de 98%, indicando que las hBNNSs tienen una mayor velocidad de adsorción 

para el BG que para MB, ya que remueven un porcentaje ligeramente mayor de BG en un 
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tiempo más corto en comparación con MB. Por otro lado, la menor rigidez de la molécula del 

colorante BG sugiere una mayor disponibilidad de los grupos básicos del colorante 

favoreciendo una mayor interacción con las hBNNSs.  

En la Fig. 3.5c se muestran los espectros UV-Vis de las soluciones del colorante VC antes 

y después de la adsorción a diferentes tiempos de contacto. El espectro de absorción del 

colorante VC tiene una banda con λmáx en 590 nm, cuya absorbancia disminuyó rápidamente 

en 2 minutos de contacto con las hBNNSs, lo que corresponde con 62% de remoción de VC en 

la solución. Después de 4 minutos la remoción de colorante por parte de las hBNNSs alcanzó 

un porcentaje del 80%, al minuto 6 fue del 82% y finalmente en el minuto 8 se logró una 

remoción del 96%. Al igual que ocurrió con los colorantes MB y BG, la solución de VC fue 

disminuyendo el color a medida que el tiempo de contacto fue aumentando, la solución que 

inicialmente presento un color violeta termino casi incolora después de 8 minutos de tiempo 

de contacto, debido a la adsorción del colorante. De acuerdo con los espectros UV-Vis, las 

hBNNSs muestran una menor velocidad de adsorción del colorante VC en comparación con 

MB y BG, lo que sugiere que debido a la presencia de tres grupos amino el adsorbato se repele 

entre sí y por lo tanto se requiere de un tiempo más largos de adsorción.   

Por último, en la Fig. 3.5d se muestran los espectros UV-Vis del colorante RhB antes y 

después del proceso de adsorción. El espectro de la solución de RhB muestra una banda de 

absorción a una longitud de onda de 554 nm. Dicha banda presentó una disminución de la 

intensidad para los tiempos de contacto de 4, 8, 12 y 16 minutos, lo cual indica que el colorante 

es adsorbido por las hBNNSs y removido de la solución. Los porcentajes de remoción fueron 

desde el 78% en los primeros 4 minutos hasta el 97% para un tiempo de contacto de 16 minutos. 

Además, dentro de la figura 3.5d se observa la fotografía de la solución inicial del colorante y 

las soluciones posteriores a los diferentes tiempos de contacto con las hBNNSs. Es evidente que 

el color rosa de la solución inicial disminuye con el aumento en el tiempo de contacto, 

quedando transparente a los 16 minutos. El tiempo que se requirió para que las hBNNSs 

adsorbieran a las moléculas de RhB en un porcentaje del 97% fue el doble del requerido para 

eliminar el 86% de VC, además fue cinco y ocho veces mayor que el tiempo que se necesitó 

para remover el 96 y 98% de MB y BG, respectivamente. Una posible explicación es que, el 

estudio de adsorción se realizó sin modificar el pH y, por lo tanto, la RhB se encontraban en su 

forma zwiteriónica. La presencia de carga negativa en las moléculas de RhB interacciona de 

manera repulsiva con la superficie de las hBNNSs dificultando su adsorción, sin embargo, la 



 

86 
 

Capítulo III                                      
Nanohojas de hBN como adsorbente 

remoción del colorante fue posible debido a que también se presentan las interacciones 

electrostáticas atractivas entre la carga positiva de las moléculas de RhB y la superficie cargada 

negativamente de las hBNNSs, así como las interacciones – entre los planos basales de las 

hBNNSs y los anillos aromáticos de la RhB.  

 

                     Figura 3.6. Esquema del mecanismo de adsorción del colorante MB sobre las hBNNSs 

3.3.2.1 Efecto del tipo de colorante sobre la adsorción 

Por otro lado, se realizó el estudio de adsorción empleando algunos colorantes aniónicos como 

el rojo de metilo (MR), el naranja II (O2) y el amarillo metanil (YM). En la Fig. 3.7a se observan 

los espectros UV-Vis de las pruebas de adsorción del colorante MR, el cual presenta una banda 

con λmáx en 430 nm. La adsorción del colorante en los primeros 2 min de tiempo de contacto 

alcanzó un porcentaje de remoción del 35%, después de 4 minutos el porcentaje fue del 38%, 

para 6 minutos fue de 45% y finalmente a 8 minutos de tiempo de contacto se obtuvo un 

porcentaje de adsorción del 54%.  

En la Fig. 3.7b se muestran los espectros UV-Vis del estudio de adsorción del colorante 

O2. La solución inicial presenta una banda con λmáx en 483 nm cuya absorbancia disminuyo 

notablemente para un tiempo de contacto de 2 minutos, lo cual representa un porcentaje de 

remoción del 55%. Después de 4 minutos de tiempo de contacto el porcentaje de remoción 

aumento ligeramente a 57% y para 6 minutos de contacto el porcentaje de adsorción fue del 

64%. Finalmente, en la Fig. 3.7c se muestran los espectros de la solución del colorante YM, la 
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cual presenta una banda de absorción en 435 nm. En este caso, al minuto 2 el porcentaje de 

remoción fue del 46%, mientras que en 4 minutos fue de 54% y finalmente se obtuvo una 

eficiencia de remoción del 57% en un tiempo de contacto de 6 minutos. Es evidente que las 

hBNNSs son mucho menos eficientes para remover los colorantes MR, O2 y YM de las 

soluciones acuosas, lo cual por un lado es normal debido a que estos son colorantes aniónicos, 

es decir, portan cargas negativas lo cual provoca una interacción electrostática repulsiva con 

las hBNNSs que tienen cargas negativas en la superficie. Sin embargo, los porcentajes de 

remoción fueron bastante considerables debido a que la estructura molecular del MR contiene 

2 anillos aromáticos y las moléculas de O2 y YM contienen 3 anillos, lo que permite las 

interacciones – con los anillos B-N de las hBNNSs. Es decir, se puede considerar que la 

adsorción de los colorantes aniónicos se debe únicamente a las interacciones – y a la gran 

área superficial de las hBNNSs. 
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Figura 3.7. Espectros de absorción UV-Vis de la remoción de colorantes aniónicos usando las hBNNSs como adsorbente y 

fotografías de los polvos de hBNNSs posterior a las pruebas de adsorción de los colorantes. 
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En la Figura 3.7 (parte inferior derecha) se muestra el polvo de color blanco de las hBNNSs 

antes de las pruebas de adsorción. Alrededor de este se encuentran los polvos de hBNNS 

posteriores a las pruebas de adsorción de los colorantes empleados. Como se puede apreciar el 

polvo de hBNNSs adquirió el color del colorante debido a la adsorción, permitiendo así 

removerlos de las soluciones, dejando a estas prácticamente incoloras. 

3.3.2.2 Efecto de la concentración sobre la adsorción de los colorantes 

La remoción de colorantes desde soluciones acuosas se realizó variando la concentración del 

colorante desde 5 hasta 30 mg/L y los porcentajes de remoción fueron determinados a partir 

de espectroscopia UV-Vis (Anexo B). Los resultados obtenidos se presentan en forma de 

gráficos de barras, en la Fig. 3.8 se muestra el gráfico del porcentaje de remoción de los 

colorantes catiónicos MB y BG con concentraciones de 20 y 30 mg/L, RhB y VC con 

concentraciones de 12.5 y 15 mg/L y los colorantes aniónicos MR, O2 y YM con concentraciones 

de 20 y 30 mg/L.  

En la Fig. 3.8a, se observa que la remoción máxima de MB disminuye drásticamente con 

el aumento de la concentración, pasando del 96% (en 10 mg/L) al 65% para 20 mg/L, en cambio 

en la remoción de BG la disminución es gradual y cambia de manera menos drástica con el 

aumento de la concentración del colorante, cambiando del 98% de remoción en la solución a 

10 mg/L al 96% para 20 mg/L y al 89% cuando la concentración es de 30 mg/L. Por otro lado, 

el gráfico de la Fig. 3.8b, muestra que la remoción de los colorantes VC y RhB fue eficiente aún 

a concentraciones de 12.5 y 15 mg/L, observándose del que el porcentaje de remoción 

disminuye lentamente con el aumento de la concentración de los colorantes. Finalmente, en el 

caso de los colorantes aniónicos, el gráfico de la Fig. 3.8c muestra que el porcentaje de remoción 

disminuye con el aumento de la concentración, siendo el colorante MR el que presenta el 

cambio más grande y el YM el que presenta la menor disminución de remoción. Lo anterior, 

demuestra que al aumentar la concentración de colorante la superficie de las hBNNSs se va 

saturando y por lo tanto el porcentaje de remoción disminuye gradualmente. Además, de 

acuerdo a los porcentajes de remoción obtenidos se puede notar claramente que los sitios 

activos de las hBNNSs tienen una mayor afinidad por las moléculas de los colorantes catiónicos 

que por los aniónicos, sin embargo, entre los colorantes catiónicos la adsorción de MB 

disminuye muy rápido en comparación con BG, VC y RhB, lo cual indica que las moléculas de 

MB saturan más rápido la superficie de las hBNNSs.  
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Figura 3.8. Porcentajes de adsorción de colorantes catiónicos y aniónicos empleando 2 mg como hBNNSs y 2 mL de 

solución de colorante con diferentes concentraciones. 

 

A partir de los resultados obtenidos, se observa una clara selectividad de adsorción de las 

hBNNSs por los colorantes catiónicos (básicos). Esto es posible debido a estas posibles causas: 

una de ellas, la superficie de las hBNNSs se encuentra cargada negativamente de acuerdo al 

gráfico de potencial Z donde a todos los valores de pH la carga superficial es negativa; por otro 

lado, la similitud entre el anillo de benceno y la estructura en el plano (002) de las hBNNSs 

[184] y la estructura rígida de las moléculas del colorante.  
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3.3.2.3 Efecto de la cantidad de adsorbente sobre la adsorción de los colorantes 

La adsorción de colorantes fue optimizada aumentando la cantidad de adsorbente (hBNNSs) 

a 3 mg y el volumen de solución de colorante a 5 mL, usando concentraciones desde 5 hasta 60 

mg/L. En la Fig. 3.9 se observa la gráfica de barras de los porcentajes de adsorción de 

colorantes básicos con las nuevas condiciones experimentales. Los espectros UV-vis se 

encuentran en el Anexo C.     

                                                                   

 

 

 

 

 

 

 

 

                 Figura 3.9. Porcentajes de adsorción de colorantes básicos (5-60 mg/L) usando hBNNSs como adsorbente. 

Los resultados indican que, bajo las nuevas condiciones experimentales la adsorción de 

los colorantes sigue siendo favorable., Sin embargo, en la mayoría de los casos la adsorción a 

concentraciones grandes disminuye notablemente. Por ejemplo, con MB, VC y RhB a partir de 

40 mg/L el porcentaje de adsorción disminuye a 48, 64 y 33% respectivamente. Mientras que, 

en la adsorción empleando 60 mg/L se obtuvieron porcentajes de 10, 31 y 12%, 

respectivamente. Mientras que la adsorción del colorante verde brillante presentó los mejores 

porcentajes de adsorción incluso a altas concentraciones, en comparación con el resto de 

colorantes básicos. Los porcentajes obtenidos fueron de 73 y 70% para las concentraciones 40 y 

60 mg/L. Debido a estos porcentajes, se realizó la adsorción de este colorante empleando 80 

mg/L y se obtuvo un porcentaje de adsorción de 59%. Siendo el colorante que mejores 

porcentajes de adsorción presento en comparación al resto de colorantes básicos.  

La adsorción de los colorantes ácidos MR, O2 y YM también fue realizada empleando las 

nuevas condiciones experimentales y los gráficos que muestran los porcentajes de adsorción 

obtenidos se muestran en la Fig. 3.10. En general, los porcentajes de adsorción de estos 
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colorantes fueron bajos, muy similares a los obtenidos con las condiciones experimentales 

anteriores (2 mg de adsorbente y 2 mL de solución). Los porcentajes de adsorción para los 

colorantes MR, O2 y YM fueron del 40, 40 y 26% para la concentración de 40 mg/L, Mientras 

que los porcentajes disminuyeron a 33, 34 y 26% para la concentración de 60 mg/L y finalmente 

del 31, 32 y 13% para la concentración de 80 mg/L. 
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Figura 3.10. Porcentajes de adsorción de colorantes ácidos (5-80 mg/L) usando hBNNSs como adsorbente. 

3.3.2.4. Cinéticas de adsorción de colorantes  

La determinación de la velocidad en la que se lleva a cabo la adsorción de los colorantes 

empleando las hBNNSs como adsorbentes fueron determinados mediante un estudio cinético 

para los colorantes básicos MB, BG, VC y RhB; y colorantes ácidos MR, O2 y YM. Los resultados 

obtenidos fueron ajustados para el modelo de pseudo segundo orden (Figura 3.11).  
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Figura 3.11. Gráficos de cinética de pseudo segundo orden de los colorantes. 
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Figura 3.11. Gráficos de cinética de pseudo segundo orden de los colorantes (continuación). 

Tabla 3.2. Parámetros cinéticos de pseudo segundo orden para la adsorción de los colorantes mediante hBNNSs. 

Colorante 
Pseudo segundo orden 

Qe (mg/g) K2 (g/mg min) R2 

MB 8.78 12,22 0.999 

BG 9.86 10.39 0.999 

VC 8.89 0.17 0.981 

RhB 11.21 0.05 0.999 

MR 3.85 0.19 0.9316 

YM 5.84 0.70 0.995 

O2 6.54 0.67 0.994 

Los datos tratados con el modelo cinético de pseudo primer orden no fueron favorables, 

sin embargo, si mostraron un buen ajuste para el modelo cinético de pseudo segundo orden. 

En la Tabla 3.2 se muestran los parámetros cinéticos para los colorantes básicos BG, MB, VC, 

RhB y colorantes ácidos MR, O2 y YM. De acuerdo a las gráficas, los coeficientes de correlación 

de R2 tiene un valor cercano a 1, lo que indica que el modelo de pseudo segundo orden es el 

adecuado para describir el proceso de adsorción. El modelo de pseudo segundo orden está 

liderado principalmente por la quimisorción, siendo  el paso limitante de la velocidad que 

controla la adsorción [185]. 
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3.3.2.5. Isotermas de adsorción de colorantes 

El estudio del efecto de la variación de concentración de los colorantes antes mencionados y 

sus capacidades de adsorción fue llevado a cabo mediante isotermas de adsorción. Las 

concentraciones utilizadas para realizar los isotermas de adsorción fueron los siguientes: para 

los colorantes MB y RhB, VC, se utilizaron concentraciones de 5 a 60 mg/L, mientras que para 

el colorante BG se utilizó concentraciones de 5-80 mg/L. Los datos de isoterma se analizaron 

mediante modelos de isoterma de Langmuir y Freundlich. Los gráficos no lineales de los 

modelos se muestran en la Figura 3.12 y en la Tabla 3.3. se muestran los parámetros de los 

isotermas. Las gráficas linealizadas de ambos modelos junto con sus parámetros se encuentran 

en el Anexo D. 
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Figura 3.12. Isotermas de Langmuir de las hBNNSs con os diferentes colorantes. 
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Figura 3.12. Isotermas de Langmuir de las hBNNSs con os diferentes colorantes (continuación). 

Tabla 3.3. Parámetros de Langmuir para las hBNNSs con los colorantes. 

 Modelos de isotermas 

Langmuir Freundlich 

Colorantes 
Qmáx, exp 

(mg/g) 
Qmáx, cal 

(mg/g) 

KL 

(L/mg) 

RL R2 KF 

(mg/g) 

1/n R2 

BG 75.27 71.30 0.913 0.051 0.960 30.298 0.272 0.986 

MB 18.20 18.40 11.213 0.004 0.999 13.253 0.107 0.701 

VC 54.08 43.33 1.779 0.027 0.922 19.501 0.282 0.948 

RhB 23.33 21.815 0.927 0.0511 0.934 10.829 0.212 0.920 

MR 42.16 65.520 0.027 0.6493 0.993 1.683 0.828 0.925 

YM 55.96 162.910 0.0087 0.851 0.985 1.568 0.9046 0.992 

O2 46.06 104.02 0.0173 0.742 0.939 1.443 0.922 0.866 
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En la Tabla 3.3, se puede observar que el modelo de Langmuir es predominante para los 

colorantes MB y MR con valores de correlación (R2) de 0.99 y 0.985, respectivamente. Siendo 

valores más altos que los reportados para los isotermas de Freundlich. Los colorantes RhB y 

O2 tienes muestra un acercamiento al ajuste de Langmuir. Las capacidades de adsorción 

máximas empleando el modelo de Langmuir para los colorantes básicos MB y RhB, colorantes 

ácidos MR y O2 son de 18.40, 21.815, 65.520 y 104.02 mg/g. Para los colorantes básicos, los 

valores de qmáx calculados coinciden con los valores de qmáx experimentales. Para el caso de los 

colorantes BG, VC y YM muestran un acercamiento al ajuste de Freundlich, con valores de 

correlación (R2) de 0.986, 0.948 y 0.992. Los valores de KF son de 30.29, 19.50 y 1.568 mg/g 

respectivamente. 

3.3.2.6. Selectividad de colorantes 

La mezcla de colorantes en solución para observar la selectividad de adsorción de hBNNSs fue 

analizado. Se realizaron las mezclas de MB con RhB y VC con BG. La mezcla de MB y RhB se 

llevó a cabo a una concentración de 5, 10 y 20 mg/L y los espectros UV-Vis se muestran en la 

Figura 3.13. 
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Figura 3.13. Espectros UV-Vis de la remoción de la mezcla de colorantes MB y RhB a diferentes concentraciones. 
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En la Figura 3.13a se muestran los espectros de la solución de 5 mg/L, en donde se 

aprecian dos bandas situadas en 553 y 664 nm que corresponden a RhB y MB, respectivamente. 

Posterior a los 10 minutos de adsorción, ambas bandas disminuyen. Sin embargo, la banda del 

MB disminuye más que la de RhB. Este mismo caso ocurre para las concentraciones de 10 y 20 

mg/L (ver los espectros de las Figuras 3.13b y c) donde ambas bandas disminuyen, pero la 

banda del MB es la que disminuye más en todos los casos. Esto pueden deberse a las cargas en 

las que se encuentra las moléculas. Recordemos que el MB es un colorante de carácter catiónico 

por lo que ocurre más afinidad de interaccionar con las hBNNSs debido a su superficie 

negativa. Sin embargo, en el caso de RhB tiene carga positiva y negativa por lo que ocurre poca 

interacción con las hBNNSs impidiendo tener mayor adsorción del colorante.  
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Figura 3.14. Espectros de absorción de la mezcla de colorantes VC y BG empleando concentraciones de 5, 10 y 20 mg/L. 

Por otro lado, se realizó la mezcla de los colorantes VC y BG empleando las mismas 

condiciones anteriores, los espectros se muestran en la Figura 3.14. En los espectros de la Figura 

3.14a se muestran los espectros de la solución de 5 mg/L, en donde se aprecian dos bandas. 
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Una de esas bandas está situada en 553 nm que corresponde al colorante VC y un pequeño 

hombro a su derecha en la posición 664 nm corresponde al colorante BG. Posterior a los 10 

minutos de adsorción, ambos colorantes disminuyen de absorción. Sin embargo, se pude 

observar que el hombro de BG disminuye un poco más que la banda de VC. Al observar los 

espectros de las concentraciones 10 y 20 mg/L ocurre de manera similar. Donde el colorante 

BG es que de disminuye en más cantidad. Por lo que en la mezcla de colorantes VC y BG, BG 

es el colorante que presenta mejor remoción. 

3.3.2.7. Adsorción en agua residual real 

Finalmente, se llevó a cabo la aplicación de las hBNNSs como adsorbente en una muestra real 

de agua residual. El agua residual fue obtenida del primer lavado de una prenda de mezclilla 

nueva. El agua residual presentó un color azul intenso debido a la presencia del colorante 

liberado de las fibras de la prenda. De acuerdo al espectro UV-Vis, el agua residual muestra 

una banda de absorción en 594 nm. Este valor de longitud de onda  es muy cercano al valor de 

591 nm reportado para el colorante azul índigo [186]. De acuerdo con la literatura, el colorante 

azul índigo se utiliza casi exclusivamente para teñir  prendas de mezclilla [187]. Por lo que, la 

remoción del colorante azul índigo presente en aguas residuales utilizando las hBNNSs como 

adsorbente fue monitoreado mediante UV-Vis a través de la banda de absorción situada en 594 

nm. 

400 500 600 700 800
0,0

0,1

0,2

0,3

0,4

0,5

0,6

0,7

A
bs

or
ba

n
ci

a 
(u

.a
.)

Longitud de onda (nm)

  0 min

  15 min

  45 min

  60 min

(a)

 

400 500 600 700 800

0,1

0,2

0,3

0,4

0,5

0,6

A
b

so
rb

an
ci

a 
(u

.a
.)

Longitud de onda (nm)

 0 min

 15 min

(b)

 
Figura 3.15. Espectros UV-Vis de las muestras de aguas residuales con azul índigo a) utilizando 8 mg de hBNNSs y b) 

empleando 20 mg de hBNNSs. 

En la Figura 3.15a se muestra el espectro utilizando 8 mg de hBNNSs y 5 mL. La banda de 

absorción intensa en 594 nm disminuye progresivamente con el aumento de tiempo de 

contacto, alcanzando un porcentaje de remoción del 57% posterior a 60 minutos de contacto 
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con las hBNNSs. Las fotografías insertadas en la Figura 3.15a, muestra la solución del agua 

residual antes y después de la adsorción con hBNNSs. Se puede apreciar que el color de la 

solución después de la adsorción presenta aún coloración. Mientras que, en la Figura 3.15b, se 

muestran los espectros UV-Vis de la solución del agua residual utilizando 20 mg de las 

hBNNSs. Como se observa en el espectro tomado después de un tiempo de contacto de 15 

minutos, la remoción del colorante fue prácticamente del 100%. El cambio de color del agua 

residual de azul oscuro a incoloro muestra una completa remoción del colorante azul índigo.  
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Conclusiones 

 Las hBNNSs fueron empleadas como adsorbentes para la remoción de colorantes 

disueltos en agua. La isoterma de adsorción de nitrógeno reveló que las hBNNSs tienen 

un área superficial BET de 41 m2/g, un volumen de poro de 0.056 cm3/g y un tamaño 

de poro de 39.3 nm. Por otro lado, la carga superficial de las hBNNSs determinada con 

potencial Z reveló valores negativos en todo el rango de pH. La superficie negativa de 

las hBNNSs favorece la adsorción de colorantes catiónicos. 

 

    Se determinó la adsorción de colorantes de carácter básico y ácido disueltos en agua 

empleando las hBNNSs como adsorbentes. Los colorantes básicos resultaron obtener 

mejores porcentajes de adsorción en comparación de los colorantes aniónicos. Los 

isotermas se ajustaron al modelo de Langmuir y Freundlich con valores de correlación 

de 0.99. Los datos experimentales fueron ajustados al modelo de cinética de pseudo 

segundo orden. Los mayores porcentajes de remoción fueron para el colorante BG, 

obteniéndose una capacidad de adsorción máxima de 30.29 mg/g.  
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4.1. Introducción 

Las nanopartículas de Au (AuNPs) presentan actividad catalítica sobresaliente para una 

amplia variedad de reacciones, tales como: oxidación de CO, oxidación de alcoholes y dioles, 

reducción de nitrofenoles y acoplamiento carbono-carbono [188,189]. Las propiedades 

catalíticas de las AuNPs están directamente relacionadas con el tamaño de partícula, se ha 

reportado que la actividad catalítica de las AuNPs disminuye con el aumento del tamaño, 

siendo las partículas más pequeñas más activas que las partículas grandes, ya que exhiben una 

mayor área superficial [190]. Sin embargo, debido a la gran área superficial y alta energía 

superficial, durante la reacción catalítica, las partículas de tamaño pequeño son propensas a la 

agregación, formando partículas más grandes, lo que ocasiona la desactivación o pérdida de la 

actividad catalítica [191].  

Por este motivo, uno de los aspectos clave en el desarrollo de catalizadores de AuNPs es 

el control del tamaño de las partículas combinado con su estabilización en el medio de reacción. 

Una estrategia para conseguir tal propósito, consiste en inmovilizar a las AuNPs sobre la 

superficie de un material soporte, formando un sistema conocido como AuNPs soportadas. En 

estos sistemas catalíticos, se generan enlaces químicos y/o interacciones entre el soporte y las 

AuNPs, lo que previene la aglomeración y/o el crecimiento de las partículas, favoreciendo la 

estabilización [192,193]. Aunque las AuNPs soportadas son catalizadores más robustos y 

estables, que pueden recuperarse después de la reacción, sus propiedades dependen 

fuertemente del material soporte, ya que la interacción AuNPs-soporte puede cambiar las 

propiedades químicas de las AuNPs y, por lo tanto, afectar las reacciones químicas [194,195]. 

Además, las características del soporte, principalmente el área superficial, la presencia de 

grupos funcionales en la superficie, la densidad de defectos y la estructura cristalina influyen 

en la distribución y estabilidad de las nanopartículas, lo que puede afectar el comportamiento 

catalítico de las AuNPs [196].  

Diversos materiales se han utilizado como soporte de AuNPs, por ejemplo: zeolitas, 

óxidos metálicos, carbón activado, nanotubos de carbono, polímeros y diferentes 

nanomateriales bidimensionales (2D) tales como: estructuras metal-orgánicas (MOF), grafeno, 

óxido de grafeno, sulfuro de Molibdeno, nitruro de carbono grafítico y nitruro de boro 

hexagonal [197]. Entre los nanomateriales 2D disponibles, las nanohojas de nitruro de boro 

hexagonal (hBNNSs) son un candidato prometedor como soporte de AuNPs debido a su 
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estructura laminar de espesor atómico, estabilidad mecánica, térmica y química, resistencia a 

la oxidación, alta conductividad térmica, etc.  

En los últimos años, se han reportado algunos estudios sobre el uso hBNNSs como soporte 

de AuNPs que exhiben una excelente actividad catalítica para diferentes reacciones químicas 

y electroquímicas. Por ejemplo, Huang y colaboradores reportaron que las hBNNSs coloidales 

son buenos soportes para dispersar nanopartículas de Ag, Au y Pt con tamaño promedio de 3-

5 nm, las cuales mostraron ser catalizadores muy eficientes para la reducción de 4-nitrofenol 

(4-NP). De acuerdo con los autores, la estructura en capas rígidas característica de las hBNNSs 

permite la unión con una alta densidad de nanopartículas con superficies “descubiertas”, lo 

que genera una alta actividad catalítica [198]. Yang y colaboradores prepararon 

nanocompuestos de Au/hBNNSs mediante un método sonoquímico y encontraron que los 

compósitos formados de AuNPs con un tamaño promedio de 20 nm distribuidas 

uniformemente sobre la superficie de las hBNNSs exhiben buena actividad catalítica para la 

reducción de H2O2 [122].  

En otro estudio, Fu y colaboradores sintetizaron un nanocompuesto Au/hBNNSs 

mediante el crecimiento in-situ de AuNPs sobre la superficie de hBNNSs funcionalizadas con 

grupos hidroxilo. En este caso, el nanocompuesto exhibió actividad catalítica para la 

degradación química de rodamina B y la oxidación electrocatalítica de hidracina, lo cual fue 

atribuido a la estabilidad de las AuNPs en el soporte [127]. Mientras que, Yu y colaboradores 

reportaron la preparación de AuNPs soportadas sobre nitruro de boro hexagonal rico en 

oxígeno (Au/BNO) y la evaluación del compósito como catalizador de la reacción de 

hidrogenación de 4-NF. Los autores reportaron que las moléculas de 4-NF son rápidamente 

reducidas a 4-aminofenol sobre el catalizador con una constante de velocidad de 2.25 min-1, 

atribuyendo la alta actividad del catalizador a la fuerte atracción π−π entre BNO y 4-NP, la 

cual facilita la rápida difusión de las moléculas de 4-NP a la superficie de Au/BNO [125]. Liu 

y colaboradores sintetizaron nano-cúmulos de Au (AuNC) y los distribuyeron 

homogéneamente sobre la superficie de hBNNSs formando un material hibrido de 

AuNC@BNNSs que presentó mejor actividad catalítica para la reducción del compuesto 4-NF 

en comparación con los AuNCs. Los autores sugirieron  que la actividad catalítica del 

AuNC@BNNSs está asociada a la transferencia de electrones entre el 4-NP y hBNNSs asistida 

por los cúmulos de oro unidos a la superficie de las hBNNSs [26]. Elumalai y colegas 
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sintetizaron nanopartículas de Au y AuM (M=Ni, Cu y Co), después las incorporaron a la 

superficie de hBNNSs y evaluaron la actividad catalítica para la reacción de evolución de 

hidrógeno. Los resultados de catálisis revelaron que la velocidad de la reacción mejora 

significativamente cuando se usan electrodos modificados con las hBNNSs decoradas con las 

nanopartículas de Au y AuM [199].  Finalmente, Deshmukh y colaboradores utilizaron 

hBNNSs como soporte y mediante el crecimiento in situ de AuNPs sobre la superficie de 

hBNNSs prepararon un material hibrido Au/hBNNSs que fue evaluado como catalizador de 

la reacción de reducción de 4-NF. El catalizador de Au/hBNNS exhibió una mayor actividad 

catalítica que las AuNPs solas [200], lo que demuestra que las hBNNS desempeñan un rol 

importante en la actividad catalítica de las AuNPs. Lo anterior demuestra que se han logrado 

avances importantes en el estudio de las hBNNSs como soporte de AuNPs para la fabricación 

de catalizadores heterogéneos, sin embargo, aún es necesario profundizar en los efectos que 

tienen las hBNNSs sobre el rendimiento catalítico de los catalizadores de Au/hBNNS. 

En este capítulo, se presenta la preparación, caracterización y aplicación de 

nanocompuestos de Au/hBNNSs-NH2. Primero, se describe la metodología utilizada para el 

crecimiento de AuNPs sobre la superficie de hBNNSs funcionalizadas con grupos amino y el 

procedimiento para la evaluación catalítica de los nanocompuestos. Después, se presentan e 

interpretan los resultados de la caracterización óptica, morfológica y estructural de los 

nanocompuestos de Au/hBNNSs-NH2. Posteriormente, se explican y discuten los resultados 

de la evaluación de los nanocompuestos de Au/hBNNSs como catalizadores de la reacción de 

reducción del 2-nitrofenol y 4-nitro-o-fenilendiamina. Finalmente, se presentan las 

conclusiones del capítulo. 
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4.2. Metodología experimental 

En esta sección se describe el método de preparación de los nanocompuestos de Au/hBNNSs-

NH2, las técnicas de caracterización empleadas para determinar las características y 

propiedades de los nanocompuestos, así como el procedimiento usado para evaluar su 

eficiencia como catalizador de la reacción de hidrogenación de los compuestos 2-nitrofenol y 

4-nitro-o-fenilendiamina. 

4.2.1. Reactivos 

Las características de los reactivos utilizados en la preparación de los nanocompósitos y en la 

evaluación de la actividad catalítica de los nanocompósitos de AuNPs/hBNNSs se muestran 

en la siguiente tabla: 

Tabla 4.1. Lista de reactivos y sus principales características  

Reactivo Características 

Ácido tetracloroaúrico trihidratado 

(HAuCl4· 3H2O) 

Sigma Aldrich, pureza: 99.9%, peso molecular: 393.83 g/mol, 

polvo fino de color amarillo. 

Ácido ascórbico (C6H8O6) 
Sigma Aldrich, pureza: 99%, peso molecular: 176.12 g/mol, sólido 

cristalino de color blanco. 

Borohidruro de sodio (NaBH4) 
Sigma Aldrich, pureza: 96%, peso molecular: 37.83 g/mol, polvo 

de color blanco. 

2-nitrofenol (C6H5NO3) 
Sigma Aldrich, pureza: 98%, peso molecular: 139.11 g/mol, polvo 

fino de color amarillo claro. 

4-nitro-o-fenilendiamina 

(C6H7N3O2) 

Sigma Aldrich, pureza: 98%, peso molecular: 153.14 g/mol, polvo 

fino color rojo-naranja. 

Agua desionizada 18 MΩ con un pH aproximado de 6.5 obtenida de un desionizador 

RiOs-DI3 MILLIPORE. 

Los reactivos que se utilizaron no recibieron ningún tipo de purificación, el material de vidrio 

y otros materiales se lavaron perfectamente y se enjuagaron con agua destilada. 

Los nanocompuestos de Au/hBNNSs-NH2 fueron caracterizados mediante DRX para 

determinar la estructura cristalina del compuesto, SEM para obtener un mapeo elemental del 

material así con un espectro EDS y morfología de las nanopartículas mediante TEM. Los 

detalles de la preparación de muestra para analizar mediante estas técnicas fueron descritos en 

la sección 4.2.2. 
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4.2.2. Síntesis de nanopartículas de Au soportadas en nanohojas de nitruro 

de boro hexagonal funcionalizadas con grupos amino 

En un vaso de precipitado de 10 mL se colocó 1.5 mL de la solución de hBNNSs-NH2 con 

concentración de 0.250 mg/mL, 4.5 mL de H2O desionizada y 0.5 mL de solución de ácido 

ascórbico con concentración de 10x10-3 M, la mezcla obtenida fue puesta en agitación a 380 

rpm. A continuación, 0.8 mL de solución de HAuCl4 con concentración 1x10-3 M fue adicionado 

rápidamente, en ese momento la solución adquirió un color gris-azul. La solución fue 

mantenida en reposo y a las 2 horas la solución presentó un color violeta claro. Posteriormente, 

la solución fue colocada en tubos y centrifugada a 4000 rpm durante 10 minutos, después se 

retiró la parte superior de la solución (aproximadamente el 80% del volumen) y el sólido 

concentrado en el fondo de la solución fue lavado con agua desionizada y centrifugado a 4000 

rpm varias veces. Finalmente, el nanocompuesto de Au/hBNNSs-NH2 fue secado a 60°C 

durante 2 horas.  

El procedimiento fue repetido usando 0.4 y 0.2 mL de HAuCl4 para obtener 

nanocompuestos Au/h-BNNSs-NH2 con diferente contenido de Au. Los nanocompuestos en 

forma de sólido presentaron un color entre violeta y morado, de acuerdo al menor o mayor 

contenido de Au. Está característica también fue observada en las soluciones acuosas de los 

nanocompuestos.  A partir de ahora, los nanocompósitos Au/h-BNNSs-NH2 con 0.2 mL, 0.4 

mL y 0.8 mL serán nombrados M1, M2 y M3, respectivamente. 

                                                                                                                                                                                              .    

.                           Figura 4.1. Representación esquemática de la preparación del nanocompuesto de Au/hBNNSs-NH2. 

Fuente: Elaboración propia 
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4.2.3. Hidrogenación de 2-nitrofenol y 4-nitro-o-fenilendiamina catalizada 

por los nanocompuestos de Au/hBNNSs-NH2. 

 Preparación de la solución del catalizador  

8.3 mg del nanocompuesto de Au/hBNNSs-NH2 fueron mezclados con 33.2 mL de agua 

desionizada. Después, la solución se mantuvo en ultrasonicación a una frecuencia de 20 kHz 

durante 1 hora en un homogeneizador ultrasónico equipado con una sonda de titanio, 

obteniéndose una solución homogénea de color morado con concentración de 0.250 mg/mL. 

 Hidrogenación de compuestos nitroaromáticos catalizada con los 

nanocompuestos de Au/hBNNSs-NH2 

En una celda de cuarzo de 4 mL, se mezclaron 1.4 mL de agua desionizada y 0.3 mL de solución 

de 2-nitrofenol con concentración de 2x10-3 M, la mezcla adquirió un color amarillo claro. 

Posteriormente, se añadió 1 mL de solución de NaBH4 con concentración de 10x10-3 M recién 

preparada y fría, la solución tomo un color amarillo oscuro. A continuación, se añadió 0.5 mL 

de la solución del nanocompuesto Au/h-BNNSs-NH2 con concentración de 0.250 mg/mL.  

Figura 4.2. Representación esquemática de la evaluación de la actividad catalítica del nanocompuesto de Au/hBNNSs-NH2. 

La solución resultante se mantuvo a temperatura ambiente y se monitoreó por 

espectroscopia UV-Vis en diferentes periodos de tiempo. Cuando la transformación de 2-

nitrofenol a 2-aminofenol fue completa, la solución se volvió transparente. La constante de 

velocidad del proceso fue determinada mediante el cambio en la absorbancia de la banda de 

absorción del ion 2-nitrofenolato en función del tiempo. El mismo procedimiento fue utilizado 

para la hidrogenación del 4-nitro-o-fenildiamina catalizada por los nanocompuestos de 

Au/hBNNSs-NH2. 

Fuente: Elaboración propia 
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4.3. Resultados y discusión 

A continuación, se presentan y discuten los resultados de la formación y caracterización de los 

nanocompuestos de Au/hBNNSs-NH2. Además, se discute la evaluación de los 

nanocompuestos como catalizador de la reacción de hidrogenación de los nanocompuestos 2-

nitrofenol y 4-nitro-o-fenilendiamina. 

4.3.1. Formación de nanopartículas de Au sobre la superficie de hBNNSs-

NH2 

Las hBNNSs funcionalizadas con grupos -NH2 fueron utilizadas como soporte de AuNPs para 

la formación de nanocompuestos de Au/hBNNSs-NH2, para lo cual, se realizó la síntesis de 

AuNPs mediante el método de reducción química en solución coloidal de hBNNSs-NH2, 

usando ácido ascórbico como agente reductor de los iones de oro. Durante la síntesis se observó 

que la solución formada por la mezcla de hBNNSs-NH2 y ácido ascórbico, antes de la adición 

de HAuCl4, fue de color ligeramente blanco semi transparente (ver Figura 4.3a) y al momento 

de agregar la solución de HAuCl4 adquirió un color gris azulado oscuro, como se aprecia en la 

Figura 4.3b. Con el transcurso del tiempo de reacción el color de la solución fue tornándose de 

una coloración rojiza, a las 2 horas de reacción el color de la solución fue rojo (ver Figura 4.3c) 

y a partir de ese tiempo el color de la solución no cambió. Los cambios de color de blanco semi 

transparente a gris azulado y de gris azulado a rojo pueden relacionarse con las etapas de 

nucleación y crecimiento por las que transcurre la formación de AuNPs [201]. No obstante, la 

principal evidencia de la formación de AuNPs fue obtenida mediante la técnica de 

espectroscopia ultravioleta-visible. En la Figura 4.3d se muestra el espectro UV-Vis de la 

solución final del nanocompuesto de Au/hBNNSs-NH2 M3. El espectro presenta una banda 

de absorción con un máximo localizado en 515 nm. El origen de la banda es atribuido al 

fenómeno de resonancia de plasmón superficial (abreviada como SPR por las siglas en inglés 

de Surface Plasmon Resonance) característico de las partículas de Au con tamaño nanométrico, 

de manera que, la presencia de dicha banda demuestra que la formación de AuNPs en la 

solución de hBNNSs-NH2 fue exitosa. Además, tomando en cuenta longitud de onda a la que 

se ubica la banda de SPR, se puede considerar que las AuNPs tiene un tamaño relativamente 

pequeño, entre 5 y 25 nm.  
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Figura 4.3. Fotografía de la solución de hBNNSs-NH2 -ácido ascórbico antes de la adición de HAuCl4 (a), al momento de la 
adición de HAuCl4 y (b) después de 2 horas de reacción (c) y espectro UV-Vis de la solución del nanocompuesto de 

Au/hBNNSs-NH2 M3 después de 2 horas de reacción (d). 
 

 En el caso de los nanocompuestos de Au/hBNNSs-NH2 preparados con menor 

cantidad de sal de oro, las soluciones mostraron un comportamiento similar. En la Figura 4.4 

se presenta el espectro UV-Vis de las soluciones M2 y M1.  
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Figura 4.4. Espectro UV-Vis de las soluciones de nanocompuestos de Au/hBNNSs-NH2 M1 y M2. 

 En ambos espectros se aprecia la banda de absorción debida a la SPR de AuNPs y al igual 

que el espectro UV-Vis de la solución del nanocompuesto M3, la longitud de onda del máximo 

de absorción se localiza en 515 nm, lo cual indica que el tamaño de las partículas de Au es el 

mismo en las tres soluciones. En cambio, la intensidad de la banda de SPR es mayor en la 

solución M3 en comparación con la de M2, que a su vez es mayor que la intensidad de la 

solución M1. Lo anterior, es un comportamiento normal, ya que de acuerdo con la ley de Beer, 
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la absorbancia de la solución es directamente proporcional a la concentración de la especie 

absorbente, en este caso las AuNPs.   

4.3.1.1. Identificación elemental mediante EDS 

Para obtener información sobre la distribución de Au en los nanocompuestos de Au/hBNNSs-

NH2, el nanocompuesto M1 fue caracterizado con SEM y EDS. En la Figura 4.5 se muestra una 

imagen de SEM, el espectro de EDS y los mapeos elementales de EDS correspondientes a los 

elementos B, N, O y Au del nanocompuesto de Au/hBNNSs-NH2.  

 

 
 

 

 

 

 

 

 

Figura 4.5. Imagen de SEM (a) y espectro de EDS (b) del nanocompuesto de Au/hBNNSs-NH2 M1, mapeo de composición 
elemental por EDS (c) para la distribución de B, N, O y Au.   
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Debido a la limitada resolución de la imagen de SEM, no es posible observar detalles sobre 

la morfología y distribución de las hBNNSs-NH2 y las AuNPs. Sin embargo, la imagen se 

presenta para señalar el área, de aproximadamente 8 m x 6 m, en donde se realizó el análisis 

de composición elemental por EDS. Por otro lado, el espectro EDS exhibe señales intensas 

correspondientes a los elementos B, C, N y Au, así como una señal débil para el elemento O. 

Lo cual indica que el nanocompuesto de Au/hBNNSs-NH2 contiene una pequeña cantidad de 

oxígeno, probablemente debido a la existencia de óxido de boro y/o grupos hidroxilo. Además, 

el elemento C puede provenir de la cinta de grafito usada para fijar el polvo en el porta-

muestras. Mientras que las imágenes de los mapeos elementales revelan que los elementos B, 

N y Au se distribuyen de manera uniforme en la muestra, lo que sugiere que las AuNPs están 

dispersas uniformemente en la superficie de las hBNNSs-NH2.       

4.3.1.2. Morfología de las AuNPs mediante TEM 

Para verificar la distribución de las nanopartículas de Au sobre la superficie de las nanohojas 

de nitruro de boro funcionalizadas con grupos -NH2, los nanocompuestos de Au/hBNNSs-

NH2 fueron analizados con TEM. En la Figura 4.6 se presentan las imágenes de TEM de las 

hBNNSs-NH2 y de los nanocompuestos de Au/hBNNSs-NH2 preparados con diferente 

cantidad de HAuCl4. La imagen a) muestra que las nanohojas de hBN funcionalizadas con -

NH2 son delgadas, con forma circular y diámetro entre los 50 y 100 nm. Mientras que, las 

imágenes de los nanocompuestos exhiben claramente la presencia de AuNPs con morfología 

esférica, las cuales, en su mayoría se localizan en los bordes de las hojas y únicamente un 

pequeño porcentaje de AuNPs se ubican sobre la superficie de las hBNNSs-NH2. Lo anterior 

indica que los grupos -NH2 y los defectos estructurales, los cuales se encuentran en los bordes 

del plano basal de las hojas, son los sitios que actúan como centros activos para la formación 

de núcleos, los cuales crecen formando AuNPs que mantienen su posición en las hBNNS-NH2. 

Al comparando las imágenes de TEM de los tres nanocompuestos, se aprecia claramente que 

el nanocompósito M3 b) contiene la mayor densidad de AuNPs, en los otros dos 

nanocompuestos el número de AuNPs es menor, dejando una gran superficie de las hBNNSs-

NH2 libre. Es importante destacar que en todos los nanocompuestos la morfología de la AuNPs 

fue esférica y el tamaño de partícula fue relativamente monodisperso.  
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Figura 4.6. Imágenes de TEM de: (a) hBNNs-NH2 y nanocompuesto de Au/hBNNS-NH2 M3 (b), M2 (c) y M1 (d). 

Para determinar la distribución de tamaño y el tamaño promedio de las AuNPs en cada 

uno de los nanocompuestos se realizó la medición de las partículas de las imágenes de SEM 

usando el programa ImageJ. Los histogramas de tamaño de partícula de los nanocompuestos 

de Au/hBNNSs-NH2 con diferente contenido de Au se muestran en la Figura 4.7.  
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Figura 4.7. Histogramas de tamaño partícula de los nanocompuestos de Au/hBNNSs-NH2 M3 (a), M2 (b) y M1 (c). 

 

Figura 4.8. Imagen de TEM de alta resolución de una hBNNSs-NH2 decorada con nanopartícula de Au.  
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Para el nanocompuesto con mayor contenido de Au, se obtuvo un diámetro promedio de 

18 nm. Mientras que, para los nanocompuestos de Au/hBNNSs-NH2 M2 y M1 se obtuvo un 

diámetro promedio de 20 y 21 nm, respectivamente. En la Figura 4.8 se muestra una imagen 

de TEM de alta resolución de una hBNNSs-NH2 decorada con AuNPs. El análisis de la imagen 

confirma que la forma de las AuNPs es esférica y se encuentran enlazadas a los bordes de las 

nanohojas. Por otro lado, en la Figura 4.9 se observan imágenes de TEM de campo claro a) y 

campo oscuro b) del nanocompósito Au/hBNNSs-NH2. 

 

Figura 4.9. Imágenes de TEM de campo claro a) y campo oscuro b) del nanocompósito Au/hBNNSs-NH2. 

En la imagen de campo claro se observa las nanopartículas con una tonalidad muy oscura 

en comparación a la nanohojas las cuales tienen un ligero contraste. Esto ocurre debido a que 

las nanopartículas tienen un número atómico de 79, por lo que los electrones provenientes del 

haz logran atravesar es mucho menor en comparación a las nanohojas de hBN. Este fenómeno 

es reflejado en las imágenes con alta diferencia en contraste. Sin embargo, en la imagen de 

campo oscuro ocurre totalmente lo contrario. Las nanohojas son las que se observan con mayor 

intensas, inclusive se observa mayor cantidad de hojas que en la imagen de campo claro. En el 

caso de las nanopartículas, estás se observan de manera tenue. A pesar de eso se observa ligeras 

zonas más brillantes dentro de las nanopartículas. Esto puede asociarse a las caras de las 

nanopartículas, un detalle estructural que no hubiera sido posible observar en la imagen de 

campo. 
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4.3.1.3. Determinación de la estructura cristalina mediante DRX 

La estructura cristalina de los nanocompuestos fue estudiada mediante DRX. La Figura 4.10 

muestra los patrones de DRX de los nanocompuestos de Au/hBNNSs-NH2 con diferente 

contenido de Au. Todos los patrones presentan las líneas de difracción características de la fase 

hexagonal de BN, localizadas en las posiciones angulares de 31.01°, 49.32°, 64,63°, 90.91° y 

99.15°, las cuales corresponden a la difracción provocada por los planos con índices de Miller 

(002), (100), (004), (110) y (112), tales líneas concuerdan con las reportadas en la ficha JCPDS 

número 96-101-0603.  
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             Figura 4.10. Patrones de DRX de nanocompuestos de Au/hBNNS-NH2 con diferente contenido de Au. 

Mientras que las líneas de difracción localizadas en 44.46°, 51.41°, 76,91°, 93.91° y 99.15° 

son debidas a los planos cristalográficos (111), (200), (220), (311) y (222) de la fase cúbica 

centrada en las caras (FCC) de Au (JCPDS 96-900-8464), lo que confirma la presencia de Au 

metálico en los nanocompuestos. Además, los patrones revelan que en el caso del 
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nanocompuesto de Au/hBNNSs-NH2 M1 las líneas de difracción de la fase FCC de Au tiene 

una intensidad baja debido al menor contenido de AuNPs, la intensidad de dichas líneas 

aumenta considerablemente en el patrón del nanocompuesto M3 demostrando el alto 

contenido de AuNPs, lo cual coincide con los resultados de TEM.         

Tomando en cuenta los resultados de UV-Vis, EDS, TEM y DRX, es posible explicar y 

proponer el mecanismo de formación de AuNPs sobre las hBNNS-NH2. En primer lugar, las 

hBNNSs utilizadas como soporte, contienen grupos amino enlazados covalentemente a los 

átomos de boro, principalmente en los bordes de las hojas, lo cual se deba a que los átomos 

ubicados en los bordes de nanomateriales 2D tienen una menor energía de enlace en 

comparación con los átomos del interior [147]. Por lo tanto, la funcionalización de las hBNNSs 

juega un papel importante en la formación y distribución de las AuNPs, ya que cuando el ácido 

ascórbico reduce a los iones desde Au3+ a Au0, los grupos amino actúan como sitios activos 

para la interacción con los átomos de Au, de manera que ahí se forman los núcleos, que 

posteriormente crecen por la adición de más átomos de Au, estas etapas de nucleación y 

crecimiento están asociadas con los cambios de color (de blanco a gris azulado y de gris azulado 

a rojo) de las soluciones y con la presencia de la banda de SPR en los espectros UV-Vis. Cuando 

la atapa de crecimiento termina las AuNPs esféricas y con tamaños entre 18 y 20 nm mantienen 

una distribución homogéneamente en los bordes de las hBNNSs-NH2, como lo demuestran las 

imágenes de TEM. 

4.3.2. Evaluación de la actividad catalítica de los nanocompuestos de 

Au/hBNNSs-NH2  

Para evaluar la actividad catalítica de los nanocompuestos de Au/hBNNSs-NH2 se seleccionó 

la reacción de hidrogenación de los compuestos 2-nitrofenol (2-NF) y 4-nitro-o-fenilendiamina 

(4-N-o-FDA) en presencia de NaBH4 a temperatura ambiente. La preparación de los 

catalizadores consistió en dispersar 8.5 mg de los nanocompuestos de Au/hBNNSs-NH2 en 35 

mL de agua desionizada, formando suspensiones con concentración de 0.250 mg/mL. Las 

soluciones obtenidas presentaron un color morado con diferente intensidad, como se observa 

en la fotografía de la Figura 4.11, dependiendo del contenido de AuNPs en los 

nanocompuestos.  
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Figura 4.11. Fotografía de las soluciones de los nanocompuestos de Au/hBNNS-NH2 M3 (izquierda), M2 (centro) y M1 

(derecha). 

El proceso de hidrogenación catalítica de los compuestos nitro-aromáticos 2-NF y 4-N-o-

FDA fue monitoreada por espectroscopia UV-Vis. En la evaluación de la actividad catalítica de 

los nanocompuestos para la hidrogenación del 2-NF, se inició con el nanocompuesto con menor 

contenido de Au, usando 100 L de la solución del nanocompuesto.  

4.3.2.1 Evaluación de la actividad catalítica para la hidrogenación de 2-nitrofenol 

La Figura 4.12a muestra los espectros UV-Vis de las soluciones de 2-NF, 2-NF con NaBH4 antes 

de la adición del catalizador y 2-NF con NaBH4 después de agregar 100 L de la suspensión de 

nanocompuesto Au/hBNNSs-NH2 M1. En primer lugar, es importante señalar que la solución 

de 2-NF exhibió un color amarillo y su espectro UV-Vis presentó una banda de absorción en 

352 nm. Después de adicionar la solución de NaBH4, la mezcla adquirió un color naranja claro 

y su espectro revelo una banda en 415 nm, la cual ha sido atribuida a la formación del ion 2-

nitrofenolato [202].  

Es importante mencionar que, antes de adicionar el catalizador nanocompuesto, la 

solución fue monitoreada durante 2 horas, encontrando que tanto el color de la solución como 

la intensidad de la banda en 415 nm permanecieron sin cambio apreciable, indicando que la 

reacción de hidrogenación del 2-NF no ocurre sin la adición del catalizador. En cambio, 

después de la adición de 100 L del catalizador Au/hBNNSs-NH2 M1, el color de la solución 

cambió gradualmente de amarillo a incolora y la intensidad de la banda en 415 nm disminuyó 

progresivamente con el transcurso del tiempo. 
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Figura 4.12. Espectros UV-Vis de las soluciones de 2-NF-NaBH4 antes y después de la adición de (a) 100 L, (b) 

300 L y (c) 500 L de Au/hBNNSs-NH2 M1 y las correspondientes gráficas de ln (At/A0) vs tiempo para la reacción de 
hidrogenación catalítica del 2-NF. 

El progreso de la reacción de hidrogenación fue monitoreado mediante la disminución de 

la intensidad de la banda en 415 nm y con la presencia de una nueva banda de absorción en la 

región de 280-295 nm, la cual está asociada a la formación del compuesto 2-aminofenol (2-AF). 

Como se observa en los espectros, a partir de los 30 segundos se presenta una disminución de 

la intensidad de la banda en 415 nm, que continúa disminuyendo constantemente en el 

intervalo de 5 a 100 minutos, lo cual demuestra que la reacción de hidrogenación del 2-NF para 

formar 2-AF ocurre a mayor velocidad por la presencia del catalizador. Además, de acuerdo 

con la absorbancia de la banda, a los 100 min se ha alcanzado una conversión de 

aproximadamente 62.89 % de la concentración inicial de 2-NF. Para mejorar el porcentaje de 

conversión del 2-NF a 2-AF, se aumentó la dosis de la solución del nanocompuesto a 300 µL 

(Figura 4.12b) y se encontró que la intensidad de la banda de los iones 2-nitrofenolato 
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disminuyó más rápido, alcanzando una conversión del 81.66% en 45 minutos de reacción. Y 

cuando se empleó una dosis de 500 µL del catalizador (Figura 4.12c), la conversión fue del 

91.18% para un tiempo de 35 minutos. Los resultados indican que el nanocompuesto de 

Au/hBNNSs-NH2 M1 cataliza la reacción de hidrogenación del 2-NF, alcanzando diferentes 

porcentajes de conversión dependiendo de la dosis de la solución del nanocompuesto.  

Por otro lado, debido a que en la reacción de hidrogenación se utilizó un exceso de 

NaBH4 (concentración cinco veces mayor que el 2-NF), se puede asumir que la velocidad de la 

reacción de hidrogenación es independiente de la concentración de NaBH4. El proceso de 

hidrogenación catalítica sigue una cinética de pseudo primer orden con respecto a la 

concentración de 2-NF (Figura 4.12d). Además, de acuerdo con la ley de Beer-Lambert, la 

absorbancia es directamente proporcional a la concentración, por lo tanto, la cinética del 

proceso es descrita por la ecuación 4.1, donde Ct y C0 son la concentración del 2-nitrofenolato 

a un tiempo de reacción y al tiempo inicial, respectivamente. Mientras que At y A0 son la 

absorbancia de la banda en 415 nm al tiempo t y al tiempo inicial, mientras que k es la constante 

de velocidad y t el tiempo de reacción: 

                                                                    −𝑙𝑛
𝐶𝑡

𝐶0
= −𝑙𝑛

𝐴𝑡

𝐴0
= 𝑘𝑡                                                        4.1 

A partir de la pendiente de la región lineal de la gráfica de ln(At/A0) vs tiempo se 

determinó el valor de la constante de velocidad de la reacción de hidrogenación del 2-NF. La 

contante de velocidad para 100, 300 y 500 µL fue de 0.0097, 0.0527 y 0.0719 min-1, 

respectivamente. 

Por otro lado, cuando se utilizó el catalizador Au/hBNNSs-NH2 M2, la intensidad de 

la banda en 415 nm disminuyo más rápido, indicando que velocidad de la reacción de 

hidrogenación del 2-NF fue mayor en comparación con el nanocompuesto anterior. A partir de 

los espectros UV-Vis de la Figura 4.13a, se determinó que, para una dosis de 100 µL del 

catalizador, la eficiencia de la reacción fue del 86.69 % en un tiempo de 80 minutos. Cuando se 

utilizó una dosis de 300 µL (Figura 4.13b), la conversión a los 25 minutos fue del 88.33 % y para 

500 µL (Figura 4.13c) la eficiencia fue del 89.76% en 15 minutos. El aumento en la velocidad de 

la hidrogenación del 2-NF se debe a que el Au/hBNNSs-NH2 M2 tiene mayor cantidad de 

AuNPs. En cuanto a la cinética de la reacción de hidrogenación del 2-NF catalizada por el 

nanocompuesto de Au/hBNNSs-NH2 M2 se encontró que la reacción catalizada con 100 L de 

catalizador es de pseudo primer orden (ver Figura 4.13d), obteniéndose el valor del coeficiente 
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de determinación R2 de 0.9973. Mientras que, el gráfico At/A0 contra el tiempo de reacción de 

la Figura 4.13e, muestra que para las reacciones catalizadas con dosis de 300 y 500 L los datos 

experimentales se ajustan mejor a una cinética de orden cero. 
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Figura 4.13. Espectros UV-Vis de las soluciones de 2-NF-NaBH4 antes y después de la adición de (a) 100 L, (b) 300 L y (c) 

500 L de Au/hBNNSs-NH2 M2 y las correspondientes gráficas de ln (At/A0) vs tiempo (d) y At/A0 vs tiempo (e) para la 

reacción de hidrogenación catalítica del 2-NF. 
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Finalmente, en la Figura 4.14 se presentan los espectros UV-Vis correspondientes a la 

evolución del espectro UV-Vis de la mezcla de 2-NF y NaBH4, antes y después de la adición de 

diferente dosis del nanocompuesto de Au/hBNNSs-NH2 M3.  
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Figura 4.14. Espectros UV-Vis de las soluciones de 2-NF-NaBH4 antes y después de la adición de (a) 100 L, (b) 300 L y (c) 

500 L de Au/hBNNSs-NH2 M3 y las correspondientes gráficas de ln (At/A0) vs tiempo (d) y At/A0 vs tiempo (e) para la 
reacción de hidrogenación catalítica del 2-NF. 
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Con este sistema catalítico se alcanzaron los mayores porcentajes de conversión de 2-NF a 

2-AF, ya que, para las dosis de catalizador de 100, 300 y 500 µL, el porcentaje y el tiempo de 

conversión fueron de 93.32 % y 45 min; 96.62 % y 55 min y 98.36% 40 min, respectivamente. 

Con respecto a la cinética de las reacciones, en este caso se encontró que independientemente 

de la dosis de catalizador, los datos experimentales se ajustaron mejor a una cinética de orden 

cero, como se demuestra con los valores de R2 obtenidos de los gráficos de las Figuras 4.14d y 

4.14e.  

En la Tabla 4.2 se resumen los resultados de la evaluación de los 3 nanocompuestos de 

Au/hBNNSs-NH2 como catalizadores de la reacción de hidrogenación del 2-NF. Se aprecia 

qué, para la dosis de 100 µL de catalizador, el porcentaje de conversión de 2-NF a 2-AF aumenta 

y el tiempo de reacción disminuye en el siguiente orden, Au/hBNNSs-NH2 M1, Au/hBNNS-

NH2 M2 y Au/hBNNS-NH2 M3, lo anterior se debe a que el nanocompuesto preparado con 0.8 

mL de HAuCl4 contiene mayor densidad de AuNPs. Sin embargo, cuando se usó 300 y 500 µL, 

el comportamiento es diferente, ya que inicialmente el tiempo de reacción disminuye del 

Au/hBNNSs-NH2 M1 al Au/hBNNSs-NH2 M2, pero con Au/hBNNSs-NH2 M3 el tiempo 

aumenta, a pesar de ser el catalizador con mayor contenido de AuNPs. Una posible explicación 

es que las AuNPs en este nanocompuesto se encuentran más próximas, como se observó por 

TEM (ver Figura 4.6b) en donde se apreció la aglomeración de AuNPs, reduciendo el área 

superficial activa para la catálisis. Además, con 300 y 500 µL de nanocompuesto, el medio de 

reacción es saturado de catalizador, esto disminuye la actividad catalítica y aumenta el tiempo 

de la reacción. 

Tabla 4.2. Resumen de la evaluación catalítica de los nanocompuestos Au/hBNNSs-NH2 para la reacción de hidrogenación 
de 2-NF en presencia de NaBH4.  

 
Catalizador 

Dosis  

(L) 

Absorbancia 
inicial 
(u. a.) 

Absorbancia 
final 
(u. a.) 

Tiempo 
reacción 

(min) 

Eficiencia 
conversión 

(%) 

Orden de 
reacción  

Constante 
velocidad 
k (min-1) 

Au/hBNNSs-NH2  
0.2 mL HAuCl4 

M1 

100 0.3115 0.1156  100 62.89 PPO1 0.0097 

300 0.3066 0.0277  45 81.66 PPO 0.0527 

500 0.3062 0.0270  35 91.18 PPO 0.0719 

Au/hBNNSs-NH2  
0.4 mL HAuCl4 

M2 

100 0.3111 0.0414 80 86.69 PPO 0.0272 

300 0.3258 0.0380 25 88.33 OC2  0.0374 

500 0.3192 0.0327  15 89.76 OC 0.0567 

Au/hBNNSs-NH2  
0.8 mL HAuCl4 
M3 

100 0.3114 0.0208  45 93.32 OC 0.02158 

300 0.3016 0.0102  55 96.62 OC 0.01884 

500 0.3000 0.0049  40 98.36 OC 0.02448 
1Pseudo Primer Orden; 2Orden Cero 
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Mecanismo de la reacción de hidrogenación de 2-nitrofenol catalizada por Au/hBNNSs-NH2 

La reacción de hidrogenación del 2-NF catalizada por las AuNPs soportadas en las hBNNSs-

NH2 se puede describir por el mecanismo de Langmuir-Hinshelwood, el cual considera que la 

reacción entre dos moléculas tiene lugar en la superficie del catalizador después de que ambos 

reactivos han sido adsorbidos sobre los sitios activo de la superficie [203]. Por lo tanto, cuando 

se mezclan las soluciones acuosas de NaBH4 y 2-nitrofenol, el NaBH4 reacciona con el agua 

produciendo hidrógeno molecular (H2) y metaborato de sodio (NaBO2), este último reacciona 

con el 2-nitrofenol formando ácido metabórico (HBO2) y 2-nitrofenolato de sodio. De acuerdo 

con el mecanismo de Langmuir-Hinshelwood esquematizado en la Figura 4.15, en la primera 

etapa del proceso las moléculas del hidrogeno molecular y el 2-nitrofenolato de sodio difunden 

de la solución al catalizador, adsorbiéndose en su superficie.  

 

          Figura 4.15. Mecanismo propuesto para la hidrogenación de 2-nitrofenol catalizada por el nanocompuesto de 
Au/hBNNSs-NH2 en presencia de NaBH4. 

Las nanopartículas de Au del catalizador ocasionan que las moléculas de H2 adsorbido 

sufran una ruptura del enlace H–H y cada átomo de hidrógeno se mantiene adherido a la 

superficie del catalizador. En una segunda etapa, el átomo de hidrógeno reacciona con el átomo 

de nitrógeno del grupo nitro del 2-nitrofenol y, como resultado, el grupo nitro (-NO2) se reduce 

a grupo nitroso (-NO). Subsecuentemente por la adición de dos átomos de hidrógeno se forma 

el grupo hidroxilamina (-NH-OH), el cual finalmente se reduce a un grupo amina formándose 

el 2-aminofenol [204]. En la última etapa del mecanismo, ocurre la desorción de las moléculas 

de 2-aminofenol, lo cual libera la superficie del catalizador. De esta manera las etapas de 

adsorción de moléculas de los reactivos, reacción de hidrogenación y desorción del producto 

se pueden repetir una y otra vez sobre la superficie del catalizador Au/hBNNSs-NH2.   
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4.3.2.2 Evaluación de la actividad catalítica para la hidrogenación de 4-nitro-o-

fenilendiamina 

Los nanocompuestos de Au/hBNNSs-NH2 fueron evaluados como catalizador de la reacción 

de hidrogenación del 4-nitro-o-fenilendiamina (4-NFDA) por NaBH4. Al igual que la 

hidrogenación del 2-NF, el curso de la reacción fue monitoreada mediante espectroscopia UV-

Vis. Además, como la concentración de NaBH4 fue significativamente mayor que la 

concentración del 4-NFDA y se mantuvo constante en los experimentos, la cinética de la 

reacción se determinó con las ecuaciones de pseudo primer orden (ln (Ct/C0) = −kt) y orden 

cero (Ct/C0 = - kt), considerando el valor de Ct/C0 en términos de la intensidad relativa de la 

absorbancia UV-vis (At/A0) del 4-NFDA.  

La Figura 4.16a muestra la evolución del espectro UV-Vis de la mezcla del 4-NFDA, 

NaBH4 y 100 L del nanocompuesto Au/hBNNSs-NH2 M1. La solución de 4-NFDA-NaBH4 

antes de la adición del nanocompuesto presentó un color amarillo oscuro y su espectro UV-Vis 

reveló una banda en 404 nm. Se observó que, en ausencia del catalizador, tanto el color de la 

solución como la absorbancia de la banda permanecieron sin cambio durante las 2 horas que 

fue monitoreada por espectroscopia UV-Vis. En cambio, después de la adición de 100 L de la 

solución del catalizador, la intensidad de la banda en 404 nm disminuyó paulatinamente, al 

mismo tiempo que surgió una nueva banda en 307 nm, lo cual se asocia a la reducción de los 

grupos nitro y la formación de grupos amino, respectivamente. La solución fue monitoreada 

durante 110 minutos, obteniéndose una diminución considerable de la intensidad de la banda 

en 404 nm, que corresponde a un porcentaje de conversión de 4-NFDA a 1, 2, 4-

triaminobenceno del 60.21%. De acuerdo con la evolución de los espectros UV-Vis de las 

Figuras 4.16b y 4.16c, cuando se utilizó una dosis del catalizador de 300 L, el porcentaje de 

conversión fue del 96% en un tiempo de reacción de 35 minutos, mientras que con una dosis 

de 500 L, el porcentaje de conversión también fue del 96%, pero en un tiempo de 20 minutos, 

es decir, con el aumento de la dosis del nanocompuesto la reacción de hidrogenación del 4-

NFDA es más rápida.  

La cinética de la reacción de hidrogenación del 4-NFDA catalizada por el 

nanocompuesto de Au/hBNNSs-NH2 se evaluó con la ecuación de pseudo primero orden y la 

Figura 4.16d presenta los gráficos de ln(At/A0) contra el tiempo de reacción y la 

correspondiente regresión lineal. De acuerdo con el valor del coeficiente de determinación R2, 

para el caso de 100 L de catalizador, la reacción es de pseudo primer orden.  
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Figura 4.16. Espectros UV-Vis de las soluciones de 4-NFDA-NaBH4 antes y después de la adición de (a) 100 L, (b) 300 L 

y (c) 500 L de Au/hBNNSs-NH2 M1 y las correspondientes gráficas de ln (At/A0) vs tiempo (d) y At/A0 vs tiempo (e) para la 
reacción de hidrogenación catalítica del 4-NFDA. 

Sin embargo, para las reacciones catalizadas con dosis de 300 y 500 L los datos 

experimentales se ajustan mejor a una cinética de orden cero, como se observa en la Figura 

4.16e. La constante de velocidad aparente (k) obtenida para las reacciones catalizadas con las 

dosis de 100, 300 y 500 L fue de 0.0087, 0.0268 y 0.0499 min-1, siendo el valor más alto para la 

reacción catalizada con 500 L del nanocompuesto de Au/hBNNSs-NH2 M1. 
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Cuando se utilizó el catalizador Au/hBNNSs-NH2 M2, los espectros UV-Vis de la Figura 

4.17 revelaron que, a una dosis de 100 µL la eficiencia de conversión fue del 76.38% en 110 

minutos, con la dosis de 300 µL fue del 96.98% en 25 minutos y para 500 µL fue 94.48% en 20 

min.  
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Figura 4.17. Espectros UV-Vis de las soluciones de 4-NFDA-NaBH4 antes y después de la adición de (a) 100 L, (b) 300 L 

y (c) 500 L de Au/hBNNSs-NH2 M2 y las correspondientes gráficas de ln (At/A0) vs tiempo (d) y At/A0 vs tiempo (e) para la 
reacción de hidrogenación catalítica del 4-NFDA. 
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Finalmente, en el caso del catalizador Au/hBNNSs-NH2 M3 con mayor cantidad de 

AuNPs, los espectros UV-Vis (ver Figura 4.18) mostraron que la eficiencia de la conversión y 

el tiempo de reacción prácticamente no mejoraron en comparación con el catalizador 

Au/hBNNSs-NH2 M2.   
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Figura 4.18. Espectros UV-Vis de las soluciones de 4-NFDA-NaBH4 antes y después de la adición de (a) 100 L, (b) 300 L 

y (c) 500 L de Au/hBNNSs-NH2 M3 de HAuCl4 y las correspondientes gráficas de ln (At/A0) vs tiempo (d) y At/A0 vs 
tiempo (e) para la reacción de hidrogenación catalítica del 4-NFDA. 

Los valores de la eficiencia de conversión, tiempo de reacción, orden de la reacción y constante 

de velocidad aparente para los diferentes catalizadores y dosis se presentan en la Tabla 4.3.  

Tabla 4.3. Resumen de la evaluación catalítica de los nanocompuestos Au/hBNNSs-NH2 para la reacción de hidrogenación 
de 4-NFDA en presencia de NaBH4.  

 
Catalizador 

Dosis  

(L) 

Absorbancia 
inicial 
(u. a.) 

Absorbancia 
final 
(u. a.) 

Tiempo 
reacción 

(min) 

Eficiencia 
conversión 

(%) 

Orden de 
reacción  

Constante 
velocidad 
k (min-1) 

Au/hBNNSs-NH2 
0.2 mL HAuCl4 

M1 
 

100 0.8470 0.3370  110 60.21 PPO1 0.0087 

300 0.7439 0.0266  35 96.42 OC2 0.0268 

500 0.7480 0.0303  20 96.00 OC 0.0499 

Au/hBNNSs-NH2 
0.4 mL HAuCl4 

M2 

100 0.8373 0.1978 110 76.38 PPO 0.0125 

300 0.8356 0.0252 25 96.98 OC  0.0357 

500 0.8295 0.0458  20 94.48 OC 0.0414 

Au/hBNNSs-NH2 
0.8 mL HAuCl4 

M3 

100 0.8330 0.0918  100 88.98 PPO 0.0226 

300 0.8486 0.0178  30 97.90 OC 0.0288 

500 0.7620 0.0116  20 98.48 OC 0.0424 
1Pseudo Primer Orden; 2Orden Cero 
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Conclusiones 

 Nanohojas de nitruro de boro hexagonal funcionalizadas con grupos amino se utilizaron 

como soporte de nanopartículas de oro para la preparación de nanocompuestos de 

Au/hBNNSs-NH2 con diferente contenido de AuNPs. Las imágenes de TEM revelaron la 

formación de partículas esféricas con diámetro de 18 a 21 nm distribuidas uniformemente 

sobre la superficie de las nanohojas y los espectros UV-Vis mostraron la banda de absorción 

debida a la resonancia de plasmón superficial de las nanopartículas de Au en 515 nm. La 

composición elemental de las AuNPs soportadas sobre la superficie de las hBNNSs-NH2 fue 

determinada mediante mapeos elementales de EDS y las fases cristalinas cúbica centrada en 

las caras de Au y hexagonal de hBN fueron confirmadas mediante la técnica de DRX. 

 

 Se evaluó la actividad catalítica de los nanocompuestos de Au/hBNNSs-NH2 para la 

reacción de hidrogenación de 2-NF y 4-NFDA en presencia de NaBH4 a temperatura 

ambiente. Se encontró que los nanocompuestos actúan como catalizadores eficientes de la 

reacción de hidrogenación, logrando porcentajes de conversión desde 60 % hasta 98% 

dependiendo de la cantidad de catalizador y del contenido de AuNPs en los 

nanocompuestos. El catalizador con el menor contenido de AuNPs mostró mayor actividad 

catalítica para la hidrogenación del 2-NF con una k = 0.0.719 min-1 en comparación con la 

del 4-NFDA (k = 0.0499 min-1) bajo la misma cantidad de catalizador (0.5 mL), lo que fue 

atribuido a que el nanocompuesto únicamente contiene AuNPs individuales, a diferencia 

del nanocompuesto con alto contenido de AuNPs donde se presenta un alto nivel de 

aglomeración de las AuNPs.        
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Anexo A 
Curvas de calibración 
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Anexo B 
• BG 
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Anexo C 
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Anexo D 
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“Syntesis of Au nanoparticles supported on hexagonal boron nitride nanosheets and 

their catalytic reduction of nitroaromatic compounds” (en preparación).                                                     
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Congresos 

  “Síntesis, caracterización y funcionalización de nitruro de boro hexagonal bidimensional”. 

Presentación oral modalidad en línea, XV Encuentro de Investigación del Área 

Académica de Ciencias de la Tierra y Materiales, UAEH del 28 al 30 de septiembre del 

2022. 

  “Funcionalización y caracterización de nanohojas de nitruro de boro hexagonal”. Cartel 

modalidad en línea, Capítulo estudiantil, UAEH-SMMater del 20 al 21 de abril del 2023. 

  “Functionalized boron nitride nanosheets as adsorbent for removal of brilliant green dye water”. 

Cartel, modalidad presencial, 31th International Materials Research Congress, Cancún 

del 13 al 18 de agosto del 2023. 

  “Nanohojas de nitruro de boro: síntesis, caracterización y aplicación en la remoción de colorantes”, 

Presentación oral modalidad en línea, XVI Encuentro de Investigación del Área 

Académica de Ciencias de la Tierra y Materiales UAEH del 27 al 29 de septiembre del 

2023. 

 “Aplicación de nanohojas de nitruro de boro hexagonal en la remoción de azul de metileno”. Cartel, 

modalidad presencial, Congreso de Adsorción de la AMDA 2023, Guanajuato del 8 al 10 

de noviembre del 2023. 

  “Preparation and functionalization of hexagonal boron nitride nanosheets and their application as 

support of noble metal catalysts”. Cartel modalidad presencial, XVI Nanotech Congress and 

Annual Meeting of the Condensed Matter & Nanotechnology, Guadalajara del 28 al 31 

de mayo del 2024. 

  “Functionalized hBN nanosheets using ultrasonic-assisted liquid phase exfoliation and decorated 

their surface with gold nanoparticles”. Cartel modalidad presencial, Graphene 2024, the 14th 

edition of the largest European Conference & Exhibition in Graphene & 2D Materials, 

Madrid, España del 25 al 28 de junio del 2024. 

  “Two-dimensional boron nitride functionalized with amino groups useful as support of gold 

nanoparticles for the reduction of 2-nitrophenol”. Cartel modalidad presencial, 32nd 

International Materiales Research Congress, Cancún del 18 al 23 de agosto del 2024. 
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